Tab 



2. 



4. 



10. 



11. 



12. 



13. 



14. 



15. 



16. 



17. 



18. 



TJSADA and Flovd Landis 
AAA No. 30 190 00847 06 

United States Anti-Doping Agencv^s List of Exhibits* 



Exhibit 



UCI Rules 



Bylaws of the United States Olympic Committee 



US ADA Protocol for Olympic Movement Testmg 



World Anti-Doping Code 



Bates Numbers 



WADA 2006 Prohibited List 



International Standard for Testmg 



Olympic Movement Anti-Doping Code 



International Standard for Laboratories 



TD2004EAAS 



TD2004MRPL 



TD2003LDOC 



TD2003IDCR 



USADA V. Hartman 



Susinv.FINA 



lAAF V. CBAt and Dos Santos 



WADAv. Wium 



lAAF V. Czech Athletic Federation and Roman Zubek 



UCI V. Moller 



*USADA reserves the right to supplement these exhibits with any of the following materials: 
documents pertaining to the further analysis of Mr. Landis's other samples; documents related to 
discovery requests to Mr. Landis that are still pending; and any additional rebuttal exhibits 
necessary after review of Respondent's brief and exhibits, including any relevant demonstrative 
exhibits. 



#172165 vl 



19. 



20. 



21. 



22. 



23. 



24. 



25. 



26. 



27. 



27a. 



27b. 



28. 



29. 



30. 



31. 



32. 



32a. 



32b. 



33. 



34. 



34a. 



UCIv. Bakker 



UCI V. Skelde 



UCI V. Danmarks 



UCI V. Landaluce (English and French translations) 



ISO/IEC 17025 (1999) and (2005) 



A Sample Laboratory Documentation Package 



B Sample Laboratory Documentation Package 



LNDD Documents 



Respondent's Doping Control Form (CPLD Copy) 



CPLD Copies of other riders doping control forms received by 
CPLD on July 27 



CPLD Copies of other riders doping control forms received by 
CPLD on July 28 



USADA 1250-1318 



USADA 0001-0223 



USADA 0224-0370 



LNDD 0001-0519 



Produced by Landis 



Respondent's UCI License Application 



Longitudinal Study of Respondent's T/E Ratio 



Longitudinal Study of Respondent's T/E Ratio Adjusted for 
Specific Gravity 



Photograph of the type of cooler and metal band used to 
transport Respondent's sample 



Color Photographs of LNDD operating the Isoprime instrument 
at 5E-6 mbar 



LNDD's Response to alleged IRMS Documentation Errors 



Documentation tracking sample 995474 CG-MS 



Excerpt from Dr. Amie Baker's PowerPoint Presentation 



Cologne WAD A Research Project Progress Report March 2007 



Cologne PowerPoint 



USADA 1250-1252 



35. 


UCLA Final Report on WADA Grant - Pharmacokinetics of 
Pharmaceutical Testosterone and TE in Subjects with Low and 
High Basehne TEs: The assessment of the ethnic differences 
and of the sensitivity of various carbon isotope ratio methods 
relative to TE, Don H. Catlin 




36. 


UCLA Report to US AD A on research subj ect IVT- 1 




37. 


Illustrations of Steroid Metabolism 




38. 


Figures 1-21 from US AD A Brief 




39. 


Press Statements by Respondent 

• Sal Ruibal, Synthetic testosterone found in Landis ' 'B ' 
sample; Tour winner likely to lose title, USA TODAY, 
accessed Feb. 8, 2007, 

http://www.usatoday.com/sports/cycling/2006-08-04-landis- 
doping-test_x .htm 

• Associated Press, Tour de France Champ Floyd Landis 
Requests Test of Backup Urine Sample in Doping Flap, Fox 
News.com, Jul. 31, 2006, 

http://www.foxnews.com/printer friendly_story/0,3566,206 
449,00.html 

• Sal Ruibal, Landis fires back at cycling hierachy [sic], USA 
TODAY, accessed Feb. 8, 2007, 

http://usatoday.printthis.clickability.com/pt/cpt?action=cpt& 
title=USATODAY.com+-+Lan... 





40. 



Additional Science Articles 

• Validity of urine samples .-microbial degradation. Recent 
advances in doping analysis, Ayotte C, Charlebois, A., 
Lapointe, S., Barriault D. and Sylvestre M. 

• Variability ofT/E ratios in Athletes, Baenziger J. and L. 
Bowers 

• Issues in detecting abuse ofxenobiotic anabolic steroids and 
testosterone by analysis of athlete 's urine, Catlin D. H., C. K. 
Hatton and S. H. Starcevic 

• Long-term administration of testosterone enanthate to 
normal men: alterations of the urinary profile of androgen 
metabolites potentially useful for detection of testosterone 
misuse in sport, Dehennin L. and A. M. Masumoto 

• Evaluation of longitudinal studies, the determination of 
subject based reference ranges of the T/E ratio, Donike M., 
S. Rauth, U. Mareck-Engelke, H. Geyer and R. Nitschke 

• Stability of steroid profile (2) : excretion rates from morning 
urines, Mareck-Engelke U., H. Geyer and M. Donike 

Improved method of detection of testosterone abuse by gas 
chromatography /combustion/ isotope ratio mass 
spectrometry analysis of urinary steroids, Aguilera R., M. 
Becchi, H. Casabianca, C.K. Hatton, D. H. Catlin and B. 
Starcevic 

GC/C/IRMS and GC/MS in "Natural" Steroids Testing 
Ayotte C, D. Goudreault, A. Lajexinesse, M. Cleroux, Y. 
Richard, A. Charlebois, J. -P. Couture and A. Fakirian 

Kinetic isotope effects during metabolism ofdelta-4-steroids, 
Flenker U. and Schanzer W 

Validity of carbon istope ration measurements for 
decomposed urine samples, R. Taylor, A. Cawley, R. 
Kazlauskas, G. Trout & A. George 

' Developments in Sports Drug Testing', Trout, G., J. 
Rogerson; A. Cawley and C. Alma 



USADA 1154-1164 

USADA 1165-1170 
USADA 1171-1179 

USADA 1180-1190 



USADA 1191-1194 

USADA 1195-1197 
USADA 1198-1205 



USADA 1206-1211 

USADA 1212-1215 
USADA 1216-1218 

USADA 1219-1224 



Performance Characteristics of a Carbon Isotope Ratio 
Method for Detecting Doping with Testosterone Based on 
urine Diols: Controls and Athletes with Elevated 
Testosterone/Epitestoster one Ratios, Aguilera, R. T. 
Chapman, B. Starcevic, C. Hatton, D. Catlin 

Improved Detection of Sugar Addition to Maple Syrup Using 
Malic Acid as Internal Standard and in 13C Isotope Ratio 
Mass Spectrometry (IRMS), Tremblay, P. and R. Paquin 

Confirming Testosterone administration by isotope ratio 
mass spectrometric analysis of urinary androstanediols, 
Shackleton, C, A. Phillips, T. Chang and Y. Li 



USADA 1225-1233 



USADA 1234-1240 



USADA 1241-1249 



41. 



42. 



43. 



44. 



45. 



46. 



47. 



48. 



49. 



US ADA Documents 



US ADA Documents 



USADA Documents 



USADA Documents 



USADA Documents 



USADA Documents 



USADA Documents 



Excerpt from Operating Manual for IsoPrime (Pg 103) 



WADA Documents 



USADA 0371-0475 



USADA 0476-0731 



USADA 0732-0970 



USADA 0971-1002 



USADA 1003-1007 



USADA 1008-1137 



USADA 1138-1153 



WADA 0001-0143 



TAB 26 



B 



Bl 



^ IfE screen data and related steroid profile information from 7 negative 
LANDIS samples: 

19/07_995462 

99/07_994203 

121/07_994277 

128/07_994276 

151/07_994075 

188/07_994080 

193/07 994171 



LNDDOOOl 



D:\MSD23UUIL07\0407W4hd8.D 



Data File Path 

Data nie Name 

Operator 

Acq. Method File 

Sample Name 

MIsc Info 

Vial Number 

Instrument Name 

Calibration Title 

Last Calibration Update 

Rchier recal utilise 



D:\M5D23UU1L07\D407\ 

04h08.D 
M23P24 
MAN06B_B.M 
19/07 995462 H 

11 

msd23 

Caiibration des steroides endogenes 

Tue Jul 04 10:43:31 2006 

04rcl01,D 



Date: .05:/.g^../.0r 

Op6rateur : ^.^S?., 



C[ 1 
R^sultats : 

Remarques : 



HCl] 

Negatif 
A verifier 



^ 



^ 



# Peak Type Ret Time Signal Name 

1) *ISTD 17.03 301.3 Methyltestosterone 

2) 12.19 438,4 Andro-D4gluc 

3) 4.14 372.3 Salbutamol -D3 

4) 12.26 434.4 Androsterone . 

5) 12.52 434.4 Etiocholanolone 

6) 12.65 241.2 5a3adlol 

7) 12.82 241,2 5b3adlol 

8) 17.67 117.1 Pregnanedlol 

9) 0.00 434.4 DHT 

10) 13.72 432.4 DHEA 

11) 14.27 432.4 Epitestosterone 

12) 15,14 432.4 Testosterone 

13) 17.57 371.3 THC-M 

14) 0.00 369.3 Salbutamol 

15) 15.88 522.5 1 1 bOH Etiocholanolone 

16) 21.31 548.5 THS 

17) \^ 22.08 . 636.6 THF 

18) 22.82 632.6 Cortisol 

19) 14.62 343.3 11 Ketoetiocholanonlone 

20) 10.06 432.4 3a-5C 



Target Response 



\ 



3,527,508 

779,404 

2,168,879 

12.115,806 

18.752.285 

129,770 

765,306 

8,543,363 



247,036 

221,520 

611,340 

62,069 



3.415,009 

2,350,612 

79,075,585 

2,525.757 

2,943,198 

2,072 



Amount 

200 
82 
180 



992 

14 

89 
197 



15 

4 

12 

14 
-45 
215 

44 
1067 

66 
216 



Units 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/m! 





tSurface] 


[concentration] 


Valeurs conventionnelles 








de relet 


1 


Ad4alu/SIM00 


22.1 




< 15.71 


T/ET 


2.8 




Rapport 


>4 


Testosterone 




V 11 5 


Concentration 


>200 


Epitestosterone 




^ 4.3 


Concentration 


>200 


Androsterone 




686 


Concentration 


> 10000 


Etiocholanolone 




rv 992 
> 15 


Concentration 


> 10000 


DHEA 




Concentration 


>200 


DHT 







Concentration 


>20 


Andro / Etlo 


0.6 


X 


Rapport 


>3 


5a3a / 5b3a diol 


0.2 


Rapport 


>2 


THC -M 




\ 14.2 
\ -45.0 


Concentration 


>15 


Salb/Salb D3 MOO 





Concentration 


>75 


Cortisol /THS 




1.5 






THF /THS 




24.3 






11 bOH etlo /THS 




4.9 


Pour info (R&D) 




THF 




1067 






S1/3a5c 


1702.2 









LNDD0002 



File: * D:\MSD23\JUIL07\0407\04h08, D\cla 

Operator: M23P24 

Date Acquired: 4 JUl 06 8:00 pra 

Inst rument : msd2 3 

Method File: MAN06B_B.M 

Sample Name: 19/07 995462 H 

Misc Info: 

Vial Nvuntiber : 11 



jndance 



OOOOOO 



TIC: 04hO8.D\datasim.ms 



XWOOOO 



4fJ»U 



Andro -D4 glue Methyl testosterone 
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r I I t '|S" i V < i 



rime-> 16.00 17.00 
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Andro-Etio di TMS Andro-Etio mono TMS 
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undancelon 372.30 (372.00i 'Abundanceion 636.60 C636.30I 'Abundahcelon 434.40 (434.101 Abundanoeion 272.20 {271^ 



40000 



20000 



■ne-> 




200000 


ion 362.30. 


30E2,OOi 


100000 









10.6^^ 


!I57 

i 
1.142/! 



;^ 



<^'k', 



(^ 



4.00 4.50 



a3a-5b3a Diol 

i 5b < trait : IRMS EpitestostSrone - Testost;erone 

Hon 241.20 (240.90! Abundance Ion 432.40 (432.10 to 433.10): 04h08.D\datasim,ms | Abundanceion 371.30 (371.00; 



■nmew-> 10.00 
THC -M 



11.29 



15000 

100OO 

5000 



12.821 




15000 



10000 
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Op-T 1 1 1 1 — j j \i I I I I I I 4 1 ; I I I I I I I I I I iji^ I I I I I I I I I I I [I i { ' OJ r p— 1 I I I 

ime^> 12.30 13.16: i Time-^ 14.00 , 14.20 14.40 14.60 14.80>SLOO 15.20 15.40 : |nme-> 17.00 17.86J 




ortisol 



THP 



THS 



11 BOH A/E 



bundancelon 632160 (632.30: ^bundancelon 636.60 (&36.'30| ^undancelon 548.50 (548.20; l^bundar^lon 522.50 (522.20 



150000 
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50000 



22 



J21 
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i 1 

; ! 



",- fyr^ ..iiAiN j I 



2000000 

! I 

i \ 



22. )76 



2 .156 ; 1 



'mil , i i 



100O0O 



50000 



21 



J13 



21.9Ci 



! I 



/Viivy^^rH^; 



lme^>22,5p_ __ ^^_. ^m6~> 21.50 22,37 : |Tim|>:0-2i.pp . ,?1..85j iTi'Xier^.ii.? 
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LNDD0003 



?ile: '' D:\MSD23\JUIL07\0407\04h08.D\da 

Operator: M23P24 

Date Acquired: 4 Jul 06 8:00 pm 

Instrument : msd23 

Methoa File: MAiSr06B_B.M 

Sample Name: 13/07 995462 H 

yiisc Info: 

Vial Number : 11 

T DHEA PrSgnanediol llKetoetiocholanolone 

in Janceion '454i40'(434.10 1 i^bundancelon AZZAO (432.10! Abundancelon 1171^10 (116.80 



3000 



2000 



10(X) 




6000 



4000 



2000 



■|i 



\e~> 14.00 



-t — I— f— 
14.86 



iTlme-> 13.40 




150000 



100000 



50000 



17 



$66 



Abuncjancelon'343.30 (343.00' 



1 I 



60000 



40000 



20000 



14. 



14.091 !nme--> 17.00 



17.86 i !nme-> 14.00 



'■T^ i"V 



14.86 ■ 



I Aadrostandione 4 Androstenedione Inhib derivation 3a -5 Cyclo ^___ 

undancelon 432.40 (432.10; l^bundancelon 430.40 (430.10: Abundance Ion 361 .30 (361 .00! j^undanoelon 432.40 (432.10 
^A Ai->m III a iit\ M 1 akoQ I 



3000 



2000 



1000 



ne-> 10.30 




.6000 



4000 



2000 




10000 



5000 



11.59! tJme-> 14.00 



15.30 1 |rin>e^ 5.50 . 6.00 
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LNDD0004 



D:\MSD23UUIL07\1 207\1 2h04.D 



Data File Path d;\wsd23!UU1L07\1207\ 
Data File Name 12h04.D 
Operator M23P24 
Acq, Method File MAN06B_B.M 
Sample Name 99/07 9942Q3 H 
Misc Info 
Vial Number 7 
Instrument Name msd23 
Calibration Title Calibration des steroides endogenes 
Last Calibration Update Wed Jul 12 11:23:01 2006 
Rchler recal utilise 12rcl02.D 



Date :,.,..<4ll0ll.Q£ 

Opferateur : .^...Q.... 



Rdsultats : 
Remarques 



HC[) 

N§gatif 
A verifier 



H 



# 


Peak Type 


Ret Time 


Signal 


Name 


Target Response 


Amount 


Units 


1) 


*ISTD 


16.95 


301.3 


Methyltestosterone 




3,777,896 


200 


ng/ml 


2) 




12.11 


438.4 


Andro -D4 glue 


\ 


824,070 


885 


ng/ml 


3) 




4.08 


372.3 


Salbutamol -D3 


1,865.078 


140 


ng/ml 


4) 




12.18 


434.4 


Androsterone 




11,031,493 


1210 


ng/ml 


5) 




12.41 


434.4 


Etiocholanolone 




10,459,863 


989 


ng/ml 


6) 




12.55 


241.2 


5a3a diol 




116,454 


20 


ng/ml 


7) 




12.73 


241.2 


5b3a diol 




445,475 


80 


ng/ml 


8) 




17.56 


117.1 


Pregnanedlol 




9,457,385 


277 


ng/ml 


9) 




0.00 


434.4 


DHT 










ng/ml 


10) 
11) 


V 


13.62 
14.18 


432.4 
432.4 


DHEA 
Epitestosterone 




239,427 
426,357 


25 

15 


ng/ml 
ng/ml 


12) 




15.05 


432.4 


Testosterone 




552,337 


17 


ng/ml 


13) 




17.47 


371.3 


THC -M 




25,392 


2 


ng/ml 


14) 




0.00 


369.3 


Salbutamol 







-45 


ng/ml 


15) 




15.78 


522.5 


11 bOH Etiocholanotone 


889,911 


125 


ng/ml 


16) 




21.28 


648.6 


THS 




1,594,240 


47 


ng/ml 


17) 




22.04 


636.6 


THF 




40,286,109 


1596 


ng/ml 


18) 




22.79 


632.6 


Cortisol 




2,143,755 


99 


ng/ml 


19) 




14.53 


343.3 


1 1 Ketoetiocholanonlone 


980,559 


102 


ng/ml 


20) 




10.10 


432.4 


3a-5C 




12,059 




ng/ml 





[Surface] 


[concentration] 


Valeurs conventionnelles 
de relet 


Ad4fllu/Si*100 


21.8 




<15.7 


T/ET 


1.3 


^\ 17.4 


Rapport >4 


Testosterone 




Concentration > 200 


Epitestosterone 




15.3 


Concentration > 200 


Androsterone 




1,210 


Concentration > 10000 


Etiocholanolone 




\ 989 


Concentration > 10000 


DHEA 




25 


Concentration > 200 


DHT 







Concentration >20 


Andro / Etio 


1.1 


\ 


Rapport > 3 


5a3a/5b3adioi 


0.3 




Rapport > 2 


THC -M 




-45.0 


Concentration > 15 


Salb/Salb D3 MOO 





Concentration > 75 


Cortisol /THS 




2.1 




THF /THS 




34.0 




llbOHetlo/THS 




2.7 


Pour Info (R&D) 


THF 




1596 




Sl/3a5c 


313.3 







LNDD0005 



ile: D:\MSD23\JUIL07\1207\12h04,D\<5a 

perator: M23P24 

ate Acquired: 12 Jul 06 5:39 pm 

nstrument: msd23 

ethod File: MAN06B_B.M 

ample Name: 99/07 994203 H 

isc Info: 

ial Number : 7 



dance 



30000 



DOOOO 



Ticri2h04.D\dalasirn.Tfjs" 



k- 




■\ [ ,.■ fs> , ^ ■ ^. ,■ l^^ta }■ ^^^^'^VU r^ 1 - 'tH'l 1^^ I i i 
5.00 10.00 15.00 20.00 25.00 



Andro -D4 glue Methyltestosterone 

y\bundanceloir438.40 (438.10 te vi^HmdanoeToif 301 ?30T36l .00 tc 



10000 



5000 



:j 



0|' I I I I I I I I I 
r»me-> 11.50 12.00 




I 80000 
60000 
40000 
20000 



0|- i r r 1 ' 
rime-> 16.00 17.00 



1 1 I i 



. butamol -D3 

idancelon 372,30 (372, 
80000] 4.<>80 

60000 

40000 

20000 





Cortisol D4 



Andro-Etio di TMS Andro-Etio mono TMS 



J,828 



:.ooj Ri 



kbundancelon 636.60 
10000 

5000 



...... ii 

|' ' l i I ("I I i ! 




{636.301 lioibundancelon 434.40 (434.10; 'Abundance Ion 272.20 (271 .90; 
\ \ 112472^408 ! lion 362iacj^2,00' 



200000 



100000 



4.00 4.50 ; inme-->2Z50' ' .' ..23I37J JTlrnee 12'op. . . ... ..12>6i fnnie-> 1p;0p 1i:29i 




150000 
100000 
50000 



t } 



Op-Av-^i — I — r~*! 



^>v 




10.531; 
).160/jg.f?.O^^A . 



jiJi'^ 



THC -M 



Ja-5b3a Diol 

5b < trait : IR MS Epitestost^rone - Testosterone 

ndancelon 241 .20 (240.90! Iftbundance Ion 432.40 (432.10 to 433.10): 12h04.D\data5im.ms 1 ^bundancelon 371.30 (371.00; 

• i I ' • ■ 



10000 



5000 



12 



'30 



12.55 » ' ! 



e^> 12.30 



1 — I — I — r-| 




1500 



1000 



500 



13.16! 'Ttme~> 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40 . |rime-> 17.00 



L40 Tir 




17.86 



rtisol 



THF 



THS 



11 BOH A/E 



indarlcelon '632:60 (632.30., Abundancelon ese.'eo (836.30| i^bu'rugj|j»lon 548.50 (548.20i jWHindancelon 522,50 (522.20 



15OO00i 22,1^91 






100000 



50000 



L^ 



2000000 



I I 1000000 



wu 



. i 
I I 



"^^V"^ 




\^>^^0_ _ 23.37.; fnm.^,rr2.1..50.__„_,...^^ ! nme->21.6o 




I 100000 



SOOOO 



ifime-> 15.30 




16.16 
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LNDD0006 



ile: ' D:\MSD23\JUIL07\l207\l2h04.D\da 

perator: M23P24 

ate Acquired: 12 Jul 06 5:39 pra 

nstrximent : nisd23 

ethod File: MAN06B_B.M 

ample Name: 99/07 994203 H 

isc Info: 

ial Kumber : 7 

DHEA Pr^gnanediol 



llKetoetiocholanolone 



dance Ion 434.40 (434.10 
2000 



flijundance Ion '117.10 (116,801 ^bundancelop 343.30 (343.00 




20000 

15000 

10000 

5000 



14. 



14.Z35, 



17.86 { (nme-> 14.00 



-^ — r~ 
14.86: 



Androstandioiie 4 Aadrostenedione Inhib derivation 3 a- 5 Cyclo 

idancelon 432.40 (432.10] Abundance^lon 430.40 (430/10), jWjundanceton 361^0^^1.00j Abundancelon 432.40 (432.10 




2000 



1000 




9-> 10.30 



11.59! inme-> 14.00 



15000 

10000 

5000 





9.35: 






— r- i 1 1 . ■ . ■ I i ■ ■ > j I o mr , I I 

15,30! iTime--> 5.50 6.00. „ .1 mm6-> 9.00 
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LNDD0007 



D:\msd23\jun07\1 507\1 5H05.D 

Data File Path D:\msd23\juii07\i507\ 
Data File Name 15H05.D 
Operator M18p23/28 
Acq. Method File MAN06B_B.M 
Sample Name 121/07 994277 H 
Misc Info 
Vial Number 8 
Instrument Name msd23 
Calibration Title Calibration des steroides endogenes 
Last Calibration Update Sat Jul 15 10:18:12 2006 
Fichierrecal utilise 15rcI01.D 



1) 

2) 

3) 

4) 

5) 

6) 

7) 

8) 

9) 

10) 

11) 

12) 

13) 

14) 

15) 

16) 

17) 

18) 

19) 

20) 



Date: AU^^l^g..^. 

Operateur : .<:^...V..., 

HCM 



NSgatIf 
A vferifier 



[] 



R^ultats : 

Remarques : Zi<>r.nvv^A..fe^ 
...jA...iXKQX\^L^<^ y 



r 



Peak Type Ret Time 


Signal 


Name 


Target Response 


Amount 


Units 


•ISTD 17.11 


301.3 


Methyltestosterone 




3,884,192 


200 


ng/ml 


12.30 


438.4 


Andro -D4 glue 


\ 


948,365 


1111 . 


ng/ml 


4.17 


372.3 


Salbutamol -D3 


1.381,140 


113 


ng/ml 


12.36 


434.4 


Androsterone 




15.944,469 


1842 


ng/ml 


12.60 


434.4 


Etiocholanobne 




13.445.500 


1321 


ng/ml 


12.73 


241.2 


5a3a diol 




299,884 


55 


ng/ml 


12.90 


241.2 


5b3a diol 




529,871 


100 


ng/ml 


17.71 


117.1 


Pregnanediol 




1,016,159 


44 


ng/ml 


0.00 


434.4 


DHT 










ng/ml 


13.74 


432.4 


DHEA 




322,716 


34 


ng/ml 


14.28 


432.4 


Epitestosterone 




299,437 


11 


ng/ml 


15.27 


432.4 


Testosterone 




739.856 


24 


ng/ml 


0.00 


371.3 


THC-M 










ng/ml 


0.00 


369.3 


Salbutamol 







-45 


ng/ml 


15.69 


522.5 


11 bOH Etiocholanobne 


8.716,209 


1751 


ng/ml 


21.30 


548.5 


THS 




2,730,141 


92 


ng/ml 


22.07 


636.6 


THF 




73,294,838 


3359 


ng/ml 


22.80 


63Z6 


Cortisol 




4,054,767 


322 


ng/ml 


14.44 


343.3 


1 1 Ketoetiocholanonlone 


153,703 


17 


ng/ml 


10.20 


432.4 


3a-5C 




29.001 




ng/ml 





[Surface] 


[concentration] 


Valeurs conventionnelles 
de relet 


Ad4glu/Si*100 


24.4 




<15.7 


T/ET 


2.5 




Rapport > 4 


Testosterone 




24.3 


Concentration > 200 


Epitestosterone 




11.4 


Concentration > 200 


Androsterone 




1,842 


Concentration > 10000 


Etiocholanolone 




1.321 


Concentration > 10000 


DHEA 




34 


Concentration > 200 


DHT 







Concentration > 20 


Andro / Etio 


1.2 




Rapport > 3 


5a3a / 5b3a diol 


0.6 




Rapport > 2 


THC -M 




0.0 


Concentraition > 15 


Salb/Salb D3 * 100 





-45.0 


Concentration > 75 


Cortisol /THS 




3.6 




THF /THS 




36.6 




11 bOH etio /THS 




19.1 


Pour info (R&D) 


THF 




3359 




Sl/3a5c 


133.9 







LNDD0008 



ile; , D:\MSD23\JUIL07\l507\15H05.D\da 

perator: M18p23/28 

ate Acquired; 15 Jul 06 4:53 pm 

nstrument : msd23 

ethod File: MAN06B_B.M 

ample Name: 121/07 994277 H 

isc Info: 

ial Number : 8 



dance 
30000 
30000 
DOOOO 
DOdOO 




TIC: 15H05.D\datasim.ms 



lj. 



*T^ 



Andro ~t>4 glue Methyltestosterone 

^undanoelon 438!46T^8'.10 tc. 'Abiindanoeion'SOi .30 (301.00 tc 



lOOOO 



K4'' f }hX'- ^ ^ - f. . I ' ''^ ' ' I ' ' ! I 



5000 



11.818 I i 

— r—i — I — I — I — 1 — I 4 I : 



!-> 5.00 10.00 15.00 20.00 25.00 ! ^me-> 11.50 12.00 




'I- 1 ■! ■' f I J I — I— r- 

rim9-> 16.00 17.00 



.butamol -D3 



Cortisol D4 



Andro-Btio di TMS Andrp-Etio mono TMS 



idancelon 372.30 (372.00; ;Abundancelon 636.60 (636.30! Abundancelon 434.40 (434.10- Abundance Ion 272.20 (271 .90 




20000 

15000 

10000 

5000 

O i I I [ I I ' I I ' 
»-> 4.00 4.50 ' |rime~> 22.50 




300000 


^z 


(64 
12.601 


200000 






100000 











hi 


U- 




23.371 n">me-> 12.00 



Ja-5b3a Diol 
5b < trait : IRMS EpitestostSrone - TestostSrbne 



stSrbi 



12.86: rnme-> .10.00 
THC -M 



1129 



ndancelon 241.20 (240.901 Abundance Ion 432,40 (432.10to 433.10): l5H05.D\datasim.ms ; /i^bundancelon 371.30 (371.00 



10000 




3000 



2000 



1000 




13/16.1 inme-> 14.00 14.20 14.40 14.60 1 4.80 15 ^00 1520 15.40 ! fnm e-> 17 .00 ..17.86 

rtisol THF THS \ 11 BOH A/E 

indance Ion 632.60 {632.30; li^bundancelon 636.60 (636.3d; Abundance Ion 548.50(548.201 Abundanceton 622.50 (522.20. 
22.b01 i ^ 22J1697 ' | 21.fe96 • I 15Jfe86 



200000 



100000 



L. 



; I 



Uu- 




[ 2000000 



100000 



50000 




ie~> 22!50 23;37; i]rbT»:;:*.21^5p_.^ .. _22.J7.: \r}mjh:>2.JiJ00_ _,21jB6: inmfr->J.5,30 
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LNDD0009 



ile: ^ D:\MSD23\JUIL07\1507\l5H05,D\cla 

peratbr: Ml8p23/28 

ate Acquired: 15 Jul 06 4:53 pm 

nstrument: •Tnsd23 

ethod File: MAN06B_B.M 

anrple Name: 121/07 994277 H 

isc Info; 

ial Number : 8 

DHSA Prfegnanediol 



llKetoetiocholanolone 



idari»i6n434V40 (434^10! Abundance Ion 432.40 (432.10 



3000 



2000 



1000 



III 

aJII! 



100001 



5000 



j-> 14.00 




iAburidancelon 1'17.10 (116.80: Abundancelon 343.30 (343.00 



14.861 ;Time'-> 13.40 



100000 


17 


r 


60000 









17.47!t 1 




iT{n>6-> 17,00 



17.86! iTffne^ 14.00 14.86 

Androstandione 4 Androstenedione Inhib derivation 3a- 5 Cyclo 

To] ^bundancaion 430.40 (430.1 0| y^bund^ncelon 361;30 (361.00; Wjundancelori 432.40 (432.10 



idancelon 432.40 

11jt64 




10000 



5000 



.^ei 



3-> 10.30 



11.59 iTime->14;00 
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LNDDOOIO 



D:\msd23^'uH07\1567\1 5h1 2.D 

Data File Path D;\msd23yuii07\i507\ 
Data File Name 15h12.D 
Operator M18p23/28 
Acq. Method File MAN06B„B.M 
Sample Name 128/07 994276 H 
Misc Info 
Vial Number 15 
Instrument Name msd23 
Calibration Title Calibration des steroldes endog^nes 
Last Calibration Update Sat Jul 15 10:18:12 2008 
Fichier recal utilise 15rcl01.D 



# Peak Type Ret Time Signal 

1) *ISTD 17.02 301.3 

2) 12.19 438.4 

3) 4.12 372.3 

4) 12.26 434.4 

5) 12.51 434.4 

6) 12.65 241.2 

7) 12.81 241.2 

8) 17.62 117.1 

9) 0.00 434.4 

10) 13.71 432.4 

11) 14.25 432.4 

12) 15.13 432.4 

13) 0.00 371.3 

14) 4.15 369.3 

15) 15.88 522.5 

16) 21.39 548.5 

17) 22.14 636.6 

18) 22.80 632.6 

19) 14.64 343.3 

20) 10.16 432.4 



Date : 

Opferateur : . 

C[l 
R§sultats : 



Remamues : 
.....o£r...wA£ 



HC[1 

NSgatif 
A verifier 



11 
11 



. ..-< „ ./..y.,>K 



Name 

Methyltestosterone 

Andro -D4 glue 

Saibutamol -D3 

Androsterone 

EtiochoiarK>1one 

5a3ad!ol 

5b3a diol 

Pregnanediol 

DHT 

DHEA 

Epitestosterone 

Testosterone 

THC-M 

Saibutamol 

11 bOH Etiocholanolone 

THS 

THF 

Cortisol 

11 Ketoetiocholanonlone 

3a-5C 



Target Response 

4,575,778 

1,025.495 

1.801,035 

16,257,387 

24,474.943 

547,120 

2.086.476 

10,380,859 



315,031 

517.675 

770,376 



362.658 

8,079,265 

125.734 

48,160,603 

3,472,904 

11,672.419 

138,392 



Amount 

200 

1020 

126 

1594 

2041 

85 

333 

381 



28 

17 

21 



-15 
1377 

4 
1874 
234 
1080 



Units 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml A % 

ng/m! 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 





[Surface] 


[concentration] 


Valeurs conventionnelles 








de reiet 




Ad4alu/SI*100 


22.4 




<15.7 


T/ET 


1.5 




Rapport 


>4 


Testosterone 




21.5 


Concentration 


>200 


Epitestosterone 




16.7 


Concentration 


>200 


Androsterone 




1,694 


Concentration 


> 10000 


Etiocholanolone 




2.041 


Concentration 


> 10000 


DHEA 




28 


Concentration 


>200 


DHT 







Concentration 


>20 


Andro / Etio 


0.7 




Rapport 


>3 


5a3a / 5b3a diol 


0.3 




Rapport 


>2 


THC -M 




0.0 


Concentration 


>15 


Salb/Salb D3 * 100 


20 


-15.2 


Concentration 


>75 


Cortisol /THS 




65.2 






THF /THS 




521.6 






11 bOH etio /THS 




383.4 


Pour info (R&D) 




THF 




1874 






Sl/3a5c 


33.1 









LNDDOOll 



D:\MSD23\JUlLa7\1 507\l5h1 2.D 



Data File Path D:\MSD23yuiL07\i507\ 
Data File Name 15h12.D 
Operator Mi8p23/28 
Acq. Method File MAN06B_B.M 
Sample Name 128/07 994276 H 
MIsc Info 
Vial Number 15 
Instrument Name msd23 
Calibration Title Calibration des stdroides endogenes 
Last Calibration Update Sat Jul 15 10:18:12 2006 
Flchier recal utilise 15rcl01.D 



Operateur : .^.v^ 



C^3 



R§sultats 



Remarques : 



HCl] 

Negatif 
A verifier 



[1 



".(^ 



# 


Peak Type Ret Time 


Signal 


Name 


Target Response 


Anoount 


Units 


1) 


*ISTD 17.02 


301.3 


Methyltestosterone 


4,575,778 


200 


ng/ml • 


2) 


12.19 " 


438.4 


Andro -04 glue 


1,025,495 


1020 


ng/ml 


3) 


4.12 


372.3 


Salbutamol -D3 


1,801,035 


126 


ng/ml 


4) 


12.26 


434.4 


Androsterone 


16,257,387 


1594 


ng/ml 


5) 


12.51 


434.4 


EtJocholanolone 


24,474,943 


2041 


ng/ml 


6) 


12.65 


241.2 


5a3a d(ol 


547,120 


85 


ng/ml 


7) 


12.81 


241.2 


5b3a diol 


2.086,476 


333 


ng/ml 


8) 


17.62 


117.1 


Pregnanediol 


10,380,859 


381 


ng/ml 


9) 


0.00 


434.4 


DHT 








ng/ml 


10) 


13.71 


432.4 


DHEA 


315,031 


28 


ng/ml 


11) 


14.26 


432.4 


Epitestosterone 


749,955 


24 


ng/ml 


12) 


15.13 


432.4 


Testosterone 


770,376 


21 


ng/ml 


13) 


0.00 


371.3 


THC-M 








ng/ml 


14) 


4.15 


369.3 


Salbutamol 


362,658 


-15 


ng/ml 


15) 


15,88 


522.5 


11 bOH Etiocholanolone 


8,079,265 


1377 


ng/ml 


16) 


21.39 


548.5 


THS 


125,734 


4 


ng/ml 


17) 


22.14 


636.6 


THF 


48,160.603 


1874 


ng/ml 


18) 


22.80 


632.6 


Cortisol 


3,472,904 


234 


ng/ml 


19) 


14.64 


343.3 


11 Ketoetlocholanonlone 


11,672,419 


1080 


ng/ml 


20) 


10.16 


432.4 


3a-5C 


138.392 




ng/m|/- 



y 



[Surface] 



[concentration] 



Valeurs conventionnelles 
de relet ._ 



Ad4qlu/Si*100 



22.4 



< 15.7 ^ 



T/ET 

Testosterone 

Epitestosterone 



Androsterone 

Etiocholanolone 

DHEA 



21.5 
24.2 



1,594 

2,041 

28 



Rapport 
Concentration 
Concentration 



>4 
>200 
>200 



Concentration > 10000 
Concentration > 10000 
Concentration >200 



DHT 

Andro / Etio 

5a3a / 5b3a diol 



0.7 
0.3 



Concentration 
Rapport 
Rapport 



>20 
>3 
>2 



X 



/ 



THC -I 
Salb/Salb b3 * 100 



20 



0.0 
-15.2 



Concentration 
Concentration 



>15 
>75 



Cortisol /THS 

THF /THS 

11 bOH etio /THS 

THF 

Sl/3a5c 



33.1 



65.2 
521.6 
383.4 
1874 



Pour info (R&D) 



LNDD0012 



;ile: ,, D:\MSD23\JUIL07\1507\15hl2.D\da 

rperator: M18p23/28 

late Acquired: 15 Jul 06 8:23 pm 

:nstrutnent : msd23 

lethod File: MMJ06B_B.M 

lanrple Name: 128/07 994276 H 

tisc Info; 

'ial Number : 15 

Andro -D4 glue 

idafice 

OOOOO 

100000 

100000 

I 1 I 

5-> 5.00 10.00 15.00 20.00 25.00 j !rime-> 11.50 12.00 



Methyltestosterone 



Tlcn5h12.D\tlatasim;mi I Abundancelon 438.40 (438,1 Olq 5\bundainceifon"301 .30 (301 .00 tc 

12JJ88 [ 1 100000| 17. )15 



15000 



10000 



5000 




50000 



I J I I I 'i 
rirrie-> 16^00 17.00 



Lbutamol -D3 



Cortisol D4 



Andro-Etio di TMS Andro-Etio mono TMS 



ndancBlon 372.30 (372.001 i^bundancelon 636.60 (636.30' 'Abundancelon 434.40 (434.101 Abundancelon 272.20 ^-90 
.^»»» -I io< ". I ^^^''^wi <o-j4flite08 Ion 362.30jB88Z.OO 



40000 
30000 
2Q00O 
10000 




40DOOOJ'°" 362.30^.00 
300000 






■■f-t- 
4.00 



4.50 ! rnme-> 22.50 




23.37! ir5me-> 12.00 



12.861. rrime-> 10.00 



11.29 



3a-5b3a Diol 
Sb < trait : IRMS Epitestosterone - Testostirone 



THC -M 



mdancelon 241.20 (240.90| 'Abundance Ion 432.40 (432.10 to 433.10): 15h12.D\datasim.ms 



40000 



20000 




T — I — I — I — T" j 1 



15000 

10000 

5000 





14.257 




'Abundancelon 371.30 (371.00; 
I 3000 



2000 



1000 



1 ' i -rr' I I I I 1 I I I I I I I I I ' I I ' > ' I ' ' ' M ' ' ' ' I ' 




ie->12 30 13:16j qime-j^ 14.00 14.20 14. 40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40 _. '[Is2i§=*JI'.QQL.-. 

irtisol THF THS 11 BOH A/E 

undancelon 632.60 (632.30' lAbundancelon 636.60 (636.30| lAbiindancelon 548.50 (548.201 jAbundance Ion 522.60 (522.20 
22^95 22.b62 i 150000 ai.JBB > ^^*>,a« 15J584 



200000 

150000 

100000 

50000 



OfW 



4000000 
: 3000000 
: 2000000 
I 1000000 



V/% f /yft"'; ' 




1 OOOOO 



50000 



200000 



15J^84 
I 15.877 




ner>.^.-50 ._ ^.37 ] Tlfner> 21.50 22.37J ■rime-> 21.00. .„ . __ J1 Jl?.- [!:im©r:>.15:3P- l^-IB 
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y 



y 



/ 



LNDD0013 



lie: , D:\MSD23\JUIL07\l507\15hl2.D\da 

perator: M18p23/28 

•ate Acquired: 15 Jul 06 8:23 pm 

nstrument : Tnsd23 

tethod File: MAN06B_B.M 

ample Name: 128/07 994276 H 

[isc Info: 

'ial Number : 15 

DHEA Pregnanediol llKetoetiocholanolone 

5anceionl34740 (4347^^ -Abundance Ion 432.40 ^SZlOj 5\bundanceron'Tl7ri (1 1 6~fd^- |Abundanoeldn 343.30 ^3.00- 



10000 



5000 



14.636 




8000 
6000 
4000 
2000 




j~> 14.00 



14.8Sl iTinfie~> 13.40 



' 1 ' I i 
14:09 mm€-^> 17.00 




200000 



100000 



14l1S8zr 

Ot" T'T - 

17!86l Tme-> 14.00 14.86 : 




Androstandione 4 Androstenedione Iiihib derivation 3a-5 Cyclo 

105 Abundancelon 430.40 (430.101 'Abgndanwion 361 .30 (351.001 )^bundancelon 432.40 (432.1C 
b7j I 15.|M; I 5.i73 [ I 9.J43 

\ 15000 I ' / . } ftrirui 



ndanoelon 432.40 (432 
11 
10000 



5000 



e~> 10.30 




15000 

10000 

5000 


11.591 mmB-> 14.00 




10. 



6000 



4000 



2000 



/ 
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LNDD0014 



C:\MSD18Muiltet06\2007\20h02J3 

Data File Path C:\MSDi8\juiiiBtoev200n 
Data File Name 20h02.D 
Operator m37p35 
Acq. Method File MAN06B_B.M 
Sample NameQ51/07 994075 H 
MIsclnfo 
Vial Number 5 
Instrument Name GC MSD 
Calibration Title Calibration des steroldes endogenes 
Last Calibration Update Thu Jul 20 10:26:49 2006 
Fichler recal utilise 20rcl01 .D 



Date : Xo.WIq.^- 

Operateur : 3e^ 



R^sultats : 
Remarques : 



HC[} 

N6gat}f 
A v6rifier 



(1 



jy 



■it- 
1) 
2) 
3) 
4) 
6) 
6) 
7) 
8) 
9) 
10) 

11) 
12) 
13) 
14) 
15) 
16) 
17) 
18) 
19) 
20) 



Peak Type Ret Time 


Signal 


Name 


Target Response 


Amount 


*1STD 17.17 


301.3 


Methyltestosterone 


1,613,998 


200 


12.35 


438.4 


Ahdro -D4 glue 


375.826 


742 


4.19 


372.3 


Salbutamol -D3 


1.139.948 


199 


12.40 


434.4 


Androsterone 


4,691,668 


1017 


12.64 


434.4 


Etiocholanolone 


3.789.961 


823/ 


12.79 


241.2 


5a3a dioi 


66,585 


27 


12.95 


241.2 


5b3a diol 


181,645 


71 


17.83 


117.1 


Pregnanediol 


6,823,481 


646 


0.00 


434.4 


DHT 








13.79 


432.4 


DHEA 


165,805 


34 


14.33 


432.4 


Epitestosterone 


148,538 


22^ 


15.33 


432.4 


Testosterone 


274.727 


0.00 


371.3 


THC-M 








0.00 


369.3 


Salbutamol 





-45 


15.74 


522.5 


11 bOH Etiocholanolone 


2,575.586 


847 


21.31 


548.5 


THS 


1,110,810 


95 


22.06 


636.6 


THF 


19.610,174 


2286 


22.81 


632.6 


Cortisol 


1,009,858 


227 


14.79 


343.3 


11 KetoetiocholanonlonB 


926.120 


228 


10.19 


432.4 


3a-5C 


7.140 





Units 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 





[Surface] 


[concentration] 


Valours convention nelles 








de rejet 





Ad4alu/Si*100 


23.3 




<19.1 


T/ET 


1.8/ 




Rapport 


>4 


Testosterone 




22.3 


Concentration 


>200 


Epitestosterone 




13.5 


Concentration. 


>200 


Androsterone 




1.017 


Concentration 


> 10000 


Etiocholanolone 




823 y 
34 X 


Concentration 


> 10000 


DHEA 




Concentration 


>200 


DHT 







Concentration 


>20 


Andro / Etio 


1.2 




Rapport 


>3 


5a3a / 5b3a diol 


0.4 




Rapport 


>2 


THC -IW 




0.0 


Concentration 


>15 


Salb/SalbD3*100 





-45.0 


Concentration 


>75 


Cortisol /THS 




2.4 






THF /THS 




24.1 






1lbOHetlo/THS 




8.9 


Pour Info (R&D) 




THF 




2286 






Si/3a5c 


226.1 









LNDD0015 



! Filei' C:\MSD18\JUIHiET06\2007\20h02.D\da 

Operator: m37p35 

Date' Acquired: 20 Jul 06 12:22 pm 
Instrument: GC MSD 

Method File: MAN06B_B.M 
Sample Name: 151/07 994075 H 
Misc Info: 

Vial Number ; 5 



Abundance 
2000000 I 

1500000= 

10OOOOO 

600000 I 



TIC: 20h02.D\datasim,ms 



Andro -D4 glue Methyltestosterone 

Abundancelon 438.40 (438,10 to Abundancelon 301.30 (301.00 to 



J^M']'^ 



6000 
4000 
2000 



12J&51 



T 

;i 



11.909 



/ 



20000 



10000 



Time-> 5.00 10!00 15!00 2o!oO 25.00 Time~> 11^50 



1 — I — r— 1 — I — I — I — r- 

12.00 



/" 



Tlme--> 16.00 17!00 



Salbutamol -D3 Cortisol D4 Andro-Btio di TMS Andro-Etio mono TMS 

Abundancelon 372.30 (372.00 Abundancelon 636.60 (836.30 Abundancelon 434.40 (434.1 Abundancelon 272-20 (271 ;90 



20000 I 

15000! 

10000 

5000 i 

oi 



4.j|89 

11 



/ 



rime-> 



4.00 4.50 "nme-> 22.50 




100000 



5OO0O 



vuj^ 



23.37 Time-> 12.00 




lion 362.30t^!SSa.OO 



X 



1-(.Q29 
>-{'ia64&'%285 



12.87 Ttme-> 10.00 



11 "30 



=-a3a-5]?3a Diol ^ 

=?i 5b < trait : IRMS Epitestosterone - Testosterone THC -M 

Abundancelon 241.20 (240.90 Abundance lon432.40 (432.10 to 433.10): 20h02.D\daiaslrn.ms Abundancelon 371.30 (371.00 



t 12.6 



d^'^ 



4000 



2000 




4000 



2000 



14.331 




800 
600 



4001 



^<»U^^' ''^ 



Or-- 



17,86 



rtme^> 12.30 13!l7 ■nme--> 14.00 14.20 14.40 14.60 14;80 15,00 15.20 16.40 Tinie~> 17.00 

Cortisol THF THS 11 BOH A/E 

Abundancelon 632.60 (632.30 Abundancelon 638.60 (636.30 Abundancelon 548.50 (548.20 Abur^an»lon 522.50 (522.20 



. 22.806 



60000) 

I 
40000! 



20000: 



1000000 



500000 



ojA ,)\.J^^.b^. 



22.)58 



22.141 



60000 



40000 



20000 



21.b09 



time~> 22,50 



23.37 Time~>21.60 



22i37 •nme-> 21.00 
Page 1/15 



40000 



20000 



I. 



,r\ .r:J\i\ 



I 15589' 




21.86 Time-> 15.30 



16,17 



LNDD0016 



. Filel C:\MSD18\JUILLET06\2007\20h02.D\da 

C^erator: ni37p35 
Date Acquired: 20 Jul 06 12:22 pra 
Instrument: GC MSD 
Method File: MAN06B_B.M 
Sample Name: 151/07 994075 H 
Misc Info: 

Vial Number : 5 
DHT DHEA Pregnanediol 



llKetoetiocholanolone 



Abundancelpn 434.40 (434,10 Abundancelon 432.40 (43^'^q Abundancelon 117.10 (116.80 Abundancelon 343.30 (343.00 



1000 



500 




4000 
3000 
2000 
1000 



'nme~> 14.00 





10000 



5000 



I4|1r90 




I 



14.87 Time-> 13.40 



14.10 Time-> 17.00 



17.86 ■nme-> 14.00 



X 

14.87 



5b Androstandione 4 Androstenedione Inhib derivation 3a-5 Cyclo 
Abundancelon 432.40 (432.10 Abundancelon 430.40 (430.10 Abundancelon 361.30 (361.00 Abundancelon 432.40 (432.10 



1000 



500 



.-g u ''^••* 




2000000 

1500000 

1000000 

500000 



5.1 



m 



1000 



500 



Lii 



6.83108 



rime-> 10.30 



11.60 Ttme-> 14.00 



16.30 Tlme-> 5.50 6.00 



Tinie-> 



jj "^^ ■"■ ■'^•V ^'*v 
9.00 
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LNDD0017 



D:\msd23\juil07VZ307\23h05.D 
Data File Path D:\msd23\juil07\2307\ 

Data File Name 23h05.D 
Operator nfi12p35 
Acq. Method File MANOeB_B.M 
Sample Name 188/07 994080 H 
MIsc Info 
Vial Number 8 
Instrument Name msd23 
Calibration Title Calibration des st^roides endog^nes 
Last Canbration Update Sun Jul 23 10:17:57 2008 
FIchler recal utilise 23rcl02,D 



Date 
Op^rateur 



iurr T?,..Y^.. , 



CM 



RSsuttats : 



Remarques ; 



HC[] 

N§gatif 
A verifier 



[] 

[1 



k^ 



\t^^^K 



# 

1) 

2) 
3) 
4) 
5) 
6) 
7) 
8) 

9) 

10) 

11) 

12) 

13) 

14) 

15) 

16) 

17) 

18) 

19) 

20) 



Peak Type Ret Time 


Signal 


Name 


Target Response 


Amount 


Units 


*ISTD 17.04 


301.3 


Methyltestosterbne 


3,611,939 


200 


ng/ml 


1Z22 


438.4 


Andre -04 glue 


613,399 


538 


ng/m! 


4.17 


372.3 


Salbutamol -D3 


2,175,291 


159 


ng/ml 


12.27 


434.4 


Androsterone 


4,173.014 


437 


ng/ml 


12,49 


434.4 


Etlocholanolone 


4,096,460 


365 


ng/ml 


12.66 


241.2 


5a3a dlol 


159,434 


28 


ng/ml 


12.83 


241.2 


5b3a dlol 


407,105 


73 


ng/ml 


17.82 


117.1 


Pregnanediol 


17,374,337 


572 


ng/ml. 


14.63 


434.4 


DHT 


103.138 


15 


ng/ml 


13.72 


432.4 


DHEA 


188,934 


19 


ng/ml 


14.28 


432.4 


Epitestosterone 


303,868 


11 


ng/ml 


15.15 


432.4 


Testosterone 


703,496 


23 


ng/ml 


0.00 


371.3 


THC-M 








ng/ml 


0.00 


369.3 


Salbutamol 





-45 


ng/ml 


15.57 


522.5 


11 bOH Etlocholanolone 


963,715 


62 


ng/ml 


21.30 


548.5 


THS 


447.790 


16 


ng/ml 


22.13 


636.6 


THF 


4,976,070 


208 


ng/ml 


22.81 


632.6 


Cortisol 


268,117 


15 


ng/ml 


14,63 


343.3 


11 Ketoetiocholanonlone 


1,523,804 


164 


ng/ml 


10.01 


432.4 


3a-5C 


31,275 




ng/ml /■ 





[Surface] 


[concentration] 


Valeurs conventionnelles 
de relet 


Ad4 qtu / Si *100 


AA.iy 




. < 15.7 


T/ET 


Ci^ 




Rapport >4 


Testosterone 




23.0 


Concentration > 200 


Epitestosterone 




11.2 


Concentration > 200 


Androsterone 




437 


Concentration > 10000 


Etlocholanolone 




365 


Concentration > 10000 


DHEA 




19 


Concentration > 200 


DHT 




15 


Concentration > 20 


Andro / Etio 


1.0 




Rapport > 3 


5a3a / 5b3a diol 


0.4 




Rapport > 2 


THC -M 




0.0 


Concentration > 15 


Salb/SalbD3M00 





-45.0 


Concentration > 76 


Cortisol /THS 




1.0 




THF /THS 




13.4 




11 bOH etio /THS 




4.0 


Pour Info (R&D) 


THF 




208 




Sl/3a5c 


115.5 







LNDD0018 



?ile: D:\MSD23\JUlL07\2307\23h05.D\da 

)perator: ml2p35 

>ate Acquired; 23 Jul 06 6:35 pm 

Instrument: msd23 

lethod File: MAN06B_B.M 

Jample Name: 188/07 994080 H 

lisc Info: 

rial Nuinber : 8 



idance 
tOOOOO 

>oodoo 

100000 

)00000 





tlC: 23h05.D\datasim.ms 



Andro -D4 glue Methyltestosterone 

ajjundin^ Ion 438.40 (438.10 tc j^buiidancelon 361.30(301 .00 tc 



5.00 



,1 , 1 ^ , ■ l'''t - i" I - r(\ 1 ^ 1 . I i' < ^^ , ' , I I ■; 



8000 
6000 
4000 
2000 




12jfe21 : ! 



11.670 



ILii 



60000 
40000 
20000 



10.00 15.00 20.00 25.00 ! mm&-> 11.50 12.00 



L 



17. 



)33 



lme-> 16.00 17.00 



Lbutamol -D3 Cortisol D4 Andro-Etip di TMS Andro-Etio mono JMS 
ndancelorr372.30 (37i00"^ ^aiburi^noe Ion 636.60 (636.30! 'Abundance Ion 434.40 (434.10: 5o5«mdirn'^lon27Z26'(271.9b 
4.j|68 : • ^^98 \ [ 12j^.fJ89 • 1 afeOBZSO (362.00 



60000 



40000 



20000 



e~> 



3.98- 1 



4260 




4.00 4.50 i iTimB~> 22.50 




100000 



50000 



20000 



ie-> 12.00 




200000 



100000 



12.85! nnme-> 10.00 




11.29 



3a-5b3a Diol 
5b < trait : IRMS Epitestost^rone - Testosterone 



THC -M 



mdancelon 241.20 (240.90 Abundance Ion 432,40 (432.10 to 433.10): 23h05.D\datasini.rns j "Abundancelon 371 .30 (371 .00 



10000 



5000 




150IX) 



10000 



5000 




THP 



irtisol 

jndancelon 632.60 (632.30- 'Abundancelon 636.60 (836.^ 

22:^1440 



[ I I 1 I j I I I I [ I I > I I ' I 

■§!L.V. " 

THS 




1 — 1 — I — I — [— 
>e~> 12.30 13!l,6] iTime:;:>14;0p^_l4^20jl4:40J.4JO4;^^ DlQ?err>J7?PQ..-. . 17.86 



11 BOH A/E 



160OO 

10000 

5000 



A_J 



Wlv_^Aw 



300000 

200000 

100000 





nB-> 22.50 



^(indancelon 548.50 (548.20; AbundancetcK) 522.50 (522.20 



i ! 
I I 



20000 

15000 

10000 

5000 



23.37 i ;Time-> 21.50 



=r-^ i 



M^ 



LLilii 



.22^37j |Time:->21.qg 
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'I : i WT — 

21.86: mme~> 15.30 




16.16 



^ 



/ 



LNDD0019 



•ile; D:\MSD23\JUIL07\2307\23h05.D\da 

iperator: Tnl2p35 

>ate Acquired: 23 Jiil 05 6:35 pm 

:nstrvitnent : msd23 

lethod File: MAN06B_B.M 

lample Name: 188/07 994080 H 

lisc Info: 

rial Nuinber : 8 

: DHEA Pregnanediol llKetoetiocholanolotie 

idanceioii 434^40 [AiAAO Abundance Ion 432.40' (^.Toj |ftbiHrdanc» ton 1 17.10 (if 678^ Kbundanbelon 343.30 (343.00 



2000 



1000 




4000 



2000 



Q-> 14.00 




100000 



50000 



-r— T— ' ; 
14.86= Time-> 13.40 



'-nr— ! I 
14.09-: :Time-> 17.00 




1 j 30000 


; i 20000 

> i 


i i 10000 


II 



14.fe32 



14.220 



14.a 



14.86 



17.86! h'ime-> 14.00 

JVndrostandione 4 Androstenedione Inhib d erivation 3a-5_Cyclo 
ndaficelon 432.40 (43^10'^ v^bundancelon 430.40l430.10: Abundanceton 361.30 (361 .00 Kbundarlcelon 432.40 '(432.'l0 
11.1161 I ^„„1 15|j; ! 8000000 ^50 1500J8.T56 

I : I l50D I i ' / I 



2000 



1000 




1000 



500 



-I 1 1 r 



ie-> 10.30 



11.591 'Time-> 14.00 




1000 



500 




r>me-> 



' I ' ' 
9.00 



^ 
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LNDD0020 



D:\MSD19UUlL07\2407\24h(H .D 



Data File Path d:\msdi 9UUIL01^2407\ 
Data File Name 24h01.D 
Operator in45p35 
Acq. Method File MAN06B_B.M 
Sample Name R 1 88/07 994080 H 
Misc info 
Viai Number 4 
Instrument Name MSD19 
Calibration Title Calibration des steroides endog^nes 
Last Calibration Update Mon Jul 24 11:26:39 2006 
Fichier recal utilise 24rcl01 .D 



0^: ....tll^M.. 

Op6rateur : A.^. 



cn 

Resultats : 



HC[] 

Negatif 
A verifier 



[] 



Remarques : i^^l^yL..ji€.r.MifJ:i.»^ 



# PealcType Ret Time 


Signal 


Name Target Response 


Amount 


Units 


1) *ISTD 17.03 


301.3 


Methyltestosterone 


2,467,660 


200 


ng/ml 
ng/ml f^ 


2} 


12.21 


438.4 


Andrp -D4 glue 


324,796 


780 


3) 


4.14 


372.3 


Salbutamol -D3 


1,002,310 


93 


ng/ml 


4) 


12.27 


434.4 


Androsterone 


3.729,479 


919 


ng/ml 


5) 


12.49 


434.4 


Etiocholanolone 


3,592,921 


771 


ng/ml 


6) 


12.65 


241.2 


5a3a did 


146,624 


39 


ng/ml 


7) 


12.81 


241.2 


5b3a diol 


366.469 


94 


ng/rril 


8) 


0.00 


117,1 


Pregnanediol 








ng/ml 


9) 


14.61 


434.4 


DHT 


62,745 


17 


ng/ml 


10) 


13.71 


432.4 


DHEA 


112,354 . 


22 


ng/ml 


11) 


14.27 


432.4 


Epltestosterone 


144.227 


11 


ng/ml 


12) 


15.13 


432.4 


Testosterone 


366.610 


23 


ng/ml 


13) 


0.00 


371.3 


THC-M 








ng/ml 


14) 


0.00 


369.3 


Salbutamol 





-46 


ng/ml 


15) 


15.87 


522.5 


11 bOH Etiocholanolone 


224,020 


79.. 


ng/rinl 


16) 


21.32 


548.5 


THS 


698,649 


64 


ng/ml 


17) 


22.07 


636.6 


THF 


7,601,227 


1074 


ng/ml 


18) 


22.84 


632.6 


Cortisol 


308,911 


72 


ng/ml 


19) 


14,63 


343,3 


11 Ketoetiocholanonlone 


1,466,921 


252 


ng/ml 


20) 


0.00 


241.2 


3a-50 







ng/ml 



[Surface] 



Ad4qlu/Si*100 13.2 



T/ET 
Testosterone 
Epitesto 



Androsterone 

Etiocholanolone 

DHEA 



[concentration] 



Valours conventionnelles 
de relet 



2.5 



DHT 

Andro/Etio 1.0 
5a3a/5b3adtol 0.4 



23.4 
10.5 



919^ 
771 
22.0 



17.1 



<12.9 



Rapport 
Concentration 
Concentration 



>4 

>200 
>20D 



Concentration 
Concentration 
Concentration 



THC 4A 
Salb/S&lbD3*100 



Cortisol /THS 

THF /THS 

11bOHetio/THS 

THF 

Sl/3a5ic 



#DIV/OI 



0.0 
-45,0 



1.1 
16.7 

1.2 
1074 



Concentration 
Rapport 
Rapport 



> 10000 

> 10000 

>200 

>20 

>3 

>2 



Concentration 
Concentration 



>15 
>75 



Pour info (R&D) 



LNDD0021 



Fiie: D:\MSD19\JUIL07\2407\24h01, D\da 

Operator: m45p35 

Date Acquired: 24 Jul 6 3:36 pm 

Instrument: MSD 19 

Method File: MAN06B_B.M 

Sample Name: R 188/07 994080 H 

Misc Info: 

Vial Number : 4 

Andro --04 glue 



Methyltestosterone 



lAbundance 
I 8000000 



! 6000000 
I 

; 4000000 

I 

•• 2000000 

i 



TIC: 24h01.D\datasim.ms 



10.00 16.00 20.00 25,00 



'Time-> 5.00 

Salbutamol -D3 




Cortisol D4 



Andro-Etio di TMS Andro-Etio mono TMS 



Abundancelon 372.30 (372.00 to 3^ 



20000 



10000 



•Time-> 




4.00 



4.50 



iimdancelon 636.60 (636.30 to 6^ 
20000 



10000 



rime-> 




23.00 



QJbundancelon 434.40 (434.10 to 4v 



Time-> 




Msundanceton 272.20 (271.90 to X 
150000 'on 362.30 {VS^ to 3< 



100000 



6000a 



L 



lm&-> 




.26 / 



10.50 11.00 



5a3a-5b3a Diol 

si 5b < trait : IRM S Spites tosterone - Testosterone 



Abundancelon 241 .20 040.90 to 24 



10000 



5000 



I 

•Tlme-> 12.50 




Qtbundance Ion 432.40 (432.10 to 433.10): 24h01.D\dateslrn.fns 
' 15/135 



6000 
4000 
2000 



14:270 





THC -M 

y^bundancelon 371.30 (371.00 to 37 



/ 



. y-'-'-r I I I 1 I I I I I I I ) I I I ' I ' I ' ' I t ' t ' I ' ' ' ' I ' ' 

TTme-> 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40 



1500 

1000 

500 



T— 1 1 1 1 1 1 1 T- 

rim6-> 17:00 17.50 



y 



Cortisol 



THF 



THS 



11 BOH A/E 



jAbur^r^lon 632.60 (632.30 to K 



31 
15000 

10000 

5000 





lA 



iTlme-> 



23.00 



r i , V^ . 



Abundancelon 522.50 (522.20 to 5; 
■ 15. 
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LNDD0022 



File: D:\MSD19\JUIL07\2407\241i01.D\da 

Operator: ni45p35 

Date Acquired: 24 Jul 06 3:36 pm 



Instrument: 
Method File: 
Sample Name : 
Misc Info: 
Vial Number 
DHT 



MSD 19 

MAN06B_B.M 

R 188/07 994080 H 



DHEA 



lAbundanoelon 434.40 (434.10 to 4: 
' I4jfe08 



1600 



1000 



500 




Abundance Ion 432.40 (432.10 to A< 
3C00{ 13^09 



2000 



nrime-> 14.00 14.50 



P r^gnanediol 



1 IKetoetlocholanolone 



1000 




0^ — I — I — '——I — r~T — ' — ' 
Tlme-> 13.50 14.00 




5b Androstandione 4 Androstenedione Inhlb derlvat±oi3>/ 3a--5 Cyclo 



Abuhdancelon 432.40 (432.10 to 4: 


900 






r 

600 






11 


400 


A 




, 


200 

i 


^ 


[iw 


rrime-> 10.50 11.00 11.50 



Abundance Ion 430.40 (430.10 to 4: 
1000 



500 



Tinrio-> 14,00 14.50 15.00 
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LNDD0023 



D:VMSD19\JUIL07\2407\24h04.D 



Data File Path D:\MSDi9VJUiL07\24on 
Data File Name 24h04.D 
Operator m45p35 
Acq. Method File MAN06B_B.M 
Sample Name 193/07 994171 H 
Misc Info 
Vial Number 7 
Instalment NamiB MSD 19 
Calibration Title Calibration des st^roides endogdnes 
Last Calibration Update Men Jul 24 11:26:39 2006 
FIchler recal utilise 24rcl01.D 



Operateur : ...hx.. 



Resultate : 
Remarques : 



HC[] 

N^gatif 
A verifier 



[] 



:ir 



# Peak Type Ret Time 


Signal 


Name 


Target Response 


Amount 


Units 


1) *ISTD 17.00 


301.3 


Methyltestoslerone 


2.431.784 


200 


ng/ml ^ 


2) 


12.14 


438.4 


Andro -04 glue 


388.158 


946 


ng/mi 


3) 


4.10 


372.3 


Salbutamol -D3 


855,380 


81 


ng/ml 


4) 


12.21 


434.4 


Androsterone 


3,205.942 


802 


ng/ml 


5) 


12.44 


434.4 


Etiodiolanolone 


3,480,691 


758 


ng/ml 


6) 


12.59 


241.2 


5a3a dioi 


62,506 


17 


ng/ml 


7) 


12.77 


241 JZ 


5b3a dioi 


193.979 


51 


ng/ml 


8) 


17.62 


117.1 


Pregnanediol 


3,667.204 


139 


ng/ml 


9> 


0.00 


434.4 


DHT 








ng/ml 


10) 


13.67 


432.4 


DHEA 


84,496 


17 


ng/ml 


11) 


14.23 


432.4 


Epitestosterone 


164.459 


12 


ng/ml 


12) 


15.10 


432.4 


Testosterone 


171,163 


11 


ng/ml 


13) 


0.00 


371.3 


THC-M 








ng/ml 


14) 


0.00 


369.3 


Salbutamol 





-45 


ng/ml 


15) 


15.85 


522.5 


1 1 bOH Etiocholanolone 


272.284 


97 


ng/ml 


16) 


21.31 


548.5 


THS 


428,455 


40 


ng/ml 


17) 


22.07 


636.6 


THF 


11,428,833 


1639 


ng/ml 


16) 


22,83 


632.6 


Cortisol 


422,897 


99 


ng/ml 


19) 


14.59 


343.3 


11 Ketoetiocholanonlone 


605.369 


106 


ng/ml 


20) 


0.00 


241.2 


3a-5C 







ng/ml / 



[Surface] 


[cortcehtration] 


Valeurs conventlonnelles 










de relet 




Ad4aiu/SIMD0 


16.0 




<12.9 


^ 


T/ET 


1.0 




Rapport > 4 




Testosterone 




11.1 


Concentration > 200 




Eoitesto 




12.2 


Concentration > 200 


^ 


Androsterone 




802 


Concentration > 10000 




Etiocholanolone 




758 


Concentration > 10000 


• 


DHEA 




16.8 


Concentration > 200 




DHT 




0.0 


Concentration > 20 




Andro / Etlo 


0.9 




Rapport > 3 


^ 


5a3a / 5b3a diol 


0.3 




Rapport > 2 




THG -M 




0.0 


Concentration > 15 


4f 


Salb/Salb D3 * 100 





-45.0 


Concentration > 75 


Cortisol /THS 




2.5 






THF /THS 




41.0 






11 bOHetio/THS 




2.4 


Pour Info (R&D) 




THF 




1639 






SI/3aSc 


#DIV/0l 









LNDD0024 



File: D:\MSDl9\JUIL07\2407\24h04, D\da 

Operator: m45p35 

Date Acquired: 24 Jul 06 5:06 pra 

Instrument: MSD 19 

Method File: MAN06B_B.M 

Sample Name: 193/07 994171 H 

Misc Info: 

Vial Number : 7 

Andro -D4 glue 




TIC: 241i04.D\datasim.rns 



Time— > 



5.00 



10.00 



i.jaJyVM . I- -f v^v. 



15.00 



20.00 



25.00 



<\burKiancelon 438.40 (438.10 to 439 
12JI46 



6000 
4000 



2000 



<=«w^ 



i^^^^ 



Of — r — I — r-^T — j — I — I — I — T" 

[nme-> 11.50 12.00 



Methyl testosterone 



ftbundancelon 301 .30 (301.00 to 302 
16.697 



40000 



20000 



-rrrr 



■I I I f I I I I I 



rime-> 16.00 16.50 17.00 17.50 



Salbutamol -D3 



Cortisol D4 




Andro-Etio di TMS Andro -Etio mono TMS - 
^bundancelon 434.40 (434.10 to 4< 



1Z20t2#42 




^^ndancelon 272.20 (271.90 
Ion 36Z3O1(0^8O 



100000 



50000 



innr>e--i» 



12.50 



to2^ 
to 36 



rime-> 




10.569^ 
I 1 . i (^>>^lr^(^ 



10.50 11.00 



5a3a-5b3a Diol 

si 5b < trait : IRMS Epitestost^rone - Testost6rone 



Abundancelon 241.20 C240.90 to 24 



THC -M 



4000 




Tlme~> 



12.50 



13.00 



Abundance Ion 432.40 (432.10 to 433.10): 24h04.D\datasim.ms 

15rt05 
14.230 




^bundanoelon 371 .30 (371.00 to 31 



I ; I I . 1 I I t i t I I I I 1 I ' ) I I 1 ' i ' ' ' ' I ' ' ' ' I • ' 

nm6-> UiOO 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40 



400 



200 



v^ 



Tlme-> 



T — I — j — I — I — I — r 

17.50 



Cortisol 



THF 



THS 



11 BOH A/E 



Abundancelon 532,60 (632.30 to K 



200001 



lOOOOi 



ol 



T'Krie-> 



'■•.|A . lA I 



23.00 



22.149 



^bundancslon 636.60 (636.30 to 6: 
800000 22.b67 

600000 

400000 

200000 


Time^ 



22.00 



Abundanceion 548.50 (548.20 to 
20000 

15000 

10000 

5000 




rime-> 21.00 



21.50 



Page 1/16 




LNDD0025 



File: 
Operator: 
Date Acquired: 
Instrument: 
Method File: 
Sample Name: 
Misc Info: 
Vial Number : 
DHT 



D:\MSDl9\JUIL07\2407\24h04.D\da 

m45p35 

24 Jul 06 5:06 pm 

MSD 19 

MAN06B_B.M 

193/07 994171 H 



DHEA 



Abundancelon 434.40 {434,1 to 43 
600- 



! I 



400; 



2001/ V 




/v'LA 



0^ 



.Time-> 14.00 14.50 



Wwndancelon 432.40 (432.10 to 4^ 


2000 


13.672 


1500 




1000 


1 1 


500 


JX-^ 


nme-> 13.50 14.00 



Pregnanediol 



llKetoetiocholanolone 




f\bundanc8lon 343.30 (343.00 to 3^ 
14jfe87 



10000 



5000 



Tlme-> 14.00 



14.50 



Abundancelon 432.40 (432.10 to 4; 




Page 2/16 



LNDD0026 



File 

Operator . 
Acquired 
Instrument 
Sample Name 
Misc Info 
Vial Number 



D:\MSD20\AOUT06\0308\1780774A, D 
23 
3 Aug 2006 18:43 using AcqMethod MAN27 

MSD 20 
B 178/07 995474 TE 



Sundance 
110000 

105000 

100000^ 

95000 

90000 

85000 

80000 

7^000 

70000 

65000 

60000 

55000 

50000 

45000 

40000 

35000^ 

30000 

25000^ 

20000 

15000 

10000 

5000 





Ion 432.00 (431 JO to 432.70): 1 760774A.D 



ECHANTILLON 17a«)7 B 995474 



TESTOSTERONE^ 




nme-> 



' • ' I ■ ■ < ' I ' ' ' ' 1 ' ' ' ' I ' ' ' ■ I I ' ' ' ' " I"' » ' I I I I I J I It I I I 1 » ' | -r ii I I I I I I I > I I I I 1 1 I I 
18.10 18.20 18.30 18.40 18.50 16.60 18.70 18.80 18.90 19.00 19.10 19.20 19.30 



I I I I k 
19.40 



' ' t ' ' ' ' I 
19.50 



LNDD0027 



File 

Operator 
Acquired 
Instrument 
Satttple Name 
Misc Info 
Vial Number 



D:\MSD20\AOUT06\0308\1780774A.D 
23 
3 Aug 2006 18:43 using AcqMethod MAN27 
MSD 20 
B 178/07 995474 TE 

4 



1000 



Ion 432.00 (431 .70 to 43Z70): 1780774A.D 




1 I I I I r i' [ I I I I I I r I I I I I I I I I I I r|i ' i ' ri ) I I I I I I I I I I I I I I j ' t ' i i i [ i i M | i i i i t i i < i' [ i i i i [ i i i i | i i i i | i i i i | I I i i | i i i i | 

[ rane-> 1&Q5 18.10 18.15 18.20 18.25 18.30 18.^ 18.40 ia4S 18.50 18.55 18.60 18.65 18.70 18.75 18.80 18.85 18.90 18.95 



LNDD0028 



File 

Operator 
Acquired 
Instrument 
Sample Name 
Misc Info. 
Vial Number 



D:\MSD20\AOUT06\0308\1780774B.D 
23 
3 Aug 2006 19:14 using AcqMethod MAN27 
MSD 20 
B 178/07 995474 TE 



Abundance 
9C300O 


Ion 43Z00 (431 .70 to 43Z70): 1780774B,D 




85000 






80000 


ECHANTILLON 17afl)7 B 995474 






75000 


' 


, 




70000 








65000 








60000 


TESTOSTERONE -> 






55000 








50000 








45000 








40000 








35000 








30000 








25000 








20C00 


A 






16000 


1 






10000 


M A \ 1 




1 1 / \<a»ITESTOSTERONE \ | 


5000 



^ UV"^ \.^-...yCi^~^ VJ I 


W • • ■ t 1 • • 1 1 1 '^^rT^|-r-J 1-1 1 » 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 l'IT| 1 1 1 > [ 1 1 1 1 ^ 1 'I'l l"| 1 1 1 ] 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 I 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 I 1 1 1 t > 1 1 1 

nme~> 18.10 18.20 18.30 18.40 18.50 18.60 18.70 18.80 1850 19.00 19.10 19.20 19.30 19.40 19.50 19.60 



LNDD0029 



File 

Operator 
Acquired 
Instrument 
Santple Name 
Misc Info 
Vial Number 



D:\MSD20\AOUT06\0308\1780774B.D 
23 
3 Aug 2006 19:14 using AcqMethod MAN27 
MSD 20 
B 178/07 995474 TE 



6000 



5000 



4000 



3000 
2000 
1000 



Ion 432.00 (431.70 to 432.70):i780774B.D 




ECHANTtLLQN 178/07 B 995474 




0. I I . 1 M I I I I I I I I I I I I p I I I I I I I I I I t 1 n I I I I I I I I I I I I I I I r I I I I I I I I I I ! ■ > ■ I 11 I I I I I I t 1 I I I I I' l I I I I I I I I n I I I I I I I I I I 

rgne-> 18.05 18.10 18.15 18.20 18.25 1830 18.35 18.40 18.45 ia.50 18.55 18.60 18.65 18.70 18.75 18.80 18.85 18.90 18.95 



LNDD0030 



File 

Operator 
Acquired 
Instrument 
Sample Name 
Misc Info 
Vial Number 



D:\MSD20\AOUT06\0308\1780774C.D 
23 
3 Aug 2006 19:45 using AcqMethod MAN27 

MSD 20 
B 178/07 995474 TE 



'\bundance 
105000 

100000 

95000' 

90000 

85000 

80000 

75000 

70000 

65000 

60000 

55000 

5000O 

45000 

40000 

35000 

30000 



25000 



2000O 



Ion 432.00 (431 .70 to 432.70): 1780774C.D 



ECHANTILLON 178/07 B 995474 



TESTOSTERONE -> 




' ' ' ' 1 ' ' ' ' t '"'">•' I ' ' ' ' I ' ' ' * ' ^l I ' I I 1 I > I I } I I I t I » I I I I I I I 1 I I I ri t I r»T " | I I I I I I i "i -r' | 'i' i" i I I I I 1 I ; I i t tt; 

nme-> 18.10 18.20 18.30 18.40 18.50 18.60 18.70 18.80 18.90 19.00 19.10 19.20 19.30 19.40 19.50 19.60 



LNDD0031 



File 
Operator 
Acquired 
Instrument 
Sample Name 
Misc Info 
Vial Number 



D:\MSD20\AOXJT06\0308\1780774C.D 
23 
3 Aug 2006 19:45 using AcgMethod M7kN27 

MSD 20 
B 178/07 995474 TE 



Abundance 
26000 


Ion 432.00 (431 .70 to 43Z70): 1780774C.D 


25000 


1 


24000 




ECHANTILLON 178^7 B 995474 


Z3000 






22000 






21000 






20000 








19000 








18000 








17000 








16000 








15000 








14000 






JS 


13000 






A 


12000 






/ 


1100D 






/ UEPrreSTOSTERONE 


1O000 






• 


9000 


1 / 1 


8000 


A / 1 


7000 


1 / \ r 


6000 


\\ \ \ 


5000 


\j \ J \ A /\ 


4000 


\...y^^ \ / \/ V/^ 


3000 


^--^^x^ 


2000 




1000 


nme~> 




18.05 18.10 18.15 18.20 18.25 18.30 18.35 18.40 18.46 18.60 18.55 18.60 ia65 18.70 18.75 18.80 18.85 18.90 18.95 



LNDD0032 



File 
Operator 
Acquired 
Instrument 
Sample Name 
Misc Info 
Vial Number 



D:\MSD20\AOUT06\0308\1780774S.D 
23 
3 Aug 2006 20:16 using AcqMethod MAN27 
MSD 20 
B 178/07 995474 ssh TE 



Abundance 

2000 

1900 

1800 

1700 

1600 

1500 

1400 

1300 

1200 

1100 

1000 

900 

800 

700 

600 

500 

400 

300 

200 

100 



Ion 432.00 (431 .70 to 43Z70): 1780774S.0 



ECHANTILLON 178/07995474 SW^S HYPROLYSE 




' ' ' ' I ' ' ' ' I ' ' ' ' I ' ' ' ' I ' ' ' ' I '' ' ' ' I ' ' ' ' 1 ' ' ' ' f ' ' " 'I I ' I I I I I I I { 1 1 I I I I I 1 1 1 I II I I I I I I I I I I I [ I I > I I 
nme-> 18.10 18.20 18.30 18.40 18.50 18.60 18.70 18.80 18.90 19.00 19.10 19.20 19.30 19.40 19.50 19.60 



LNDD0033 



File : D:\MSD20\JUIL06\2407\17807474.D 

Operator : 28 

Acquired : 24 Jul 2006 13:28 using AcqMethod MAN27 

Instrument : MSD 20 

Sample Name: 178/07 995474 te 

Misc info : 

Vial Number: 4 



'^undance> 
lOSCXX) 


Ion 432.00 (431 .70 to 432.70): 17807474.D 




100000 






95000 






90000 






85000 


ECHANTILLON 178AD7 A 995474 




80000 






75000 






70000 






65000 


TESTOSTERONE^ 




60000 






55000 






50000 






4500O 






40000 






35000 






30000- 




ft 


2500a 






20000 


A 




15000 


A 




10000 


1 \ /Wepitestosterone 1 1 1 1 


5000 


^^^^W.^^ J U I; 




'•''"•'I 1 1 1 1 1 1 1 1 i"| 1 1 1 1 1 1 ) 1 i-j-''' ' 1 r ''' ' ' 1 ' ■'^•»'|' 1 1 1 1 1 1 1 r 1 1 1 1 1 1 1 « 1 tfm 1 [ 1 1 1 1 [ i"i 1 1 1 1 1 1 1 1 1 n-ri 

18.10 18.20 18.30 18.40 18,50 18.60 18.70 18.80 18.90 19.00 19.10 19.20 19.30 19.40 19.50 19.60 



LNDD0034 



File : D:\MSD20\JUIL06\2407\17807474.D 

Operator : 28 

Acquired : 24 Jul 2006 13:28 using AcqMethod M2^27 

Instrument : MSD 20 

Sample Name: 178/07 995474 te 

Misc Info : 

Vial Number: 4 



18000 
17000 
16000 
15000 
14000 
13000 
12000 
11000 



3000 



2000 



1000 



Ion 432.00 (431 JO to 432.70): 17807474.D 
ECHANTILLON 178/07 A 995474 





O 'l 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 » ' > I ' l 1 > 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 ^ 1 1 1 I [ ■ ! 1 1 1 p 1 1 1 1 1 1 1 1 [ 1 1 1 1 1 1 1 1 1 p 1 1 1 1 1 1 1 1 I r ' i"i 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 I } 1 1 1 1 1 1 1 1 » 1 1 1 1 1 1 
nme~> 18.05 18.10 18.15 18.20 18.25 18.30 18.35 18.40 18.45 18.60 18.55 ia60 18.65 18.70 18.75 1B.80 18.85 18.90 18.95 



LNDD0035 



B 



B5 



^ Calibration data before the GC-MS steroid screen for the other seven samples 
produced by Floyd Landis during the Tour de France 2006 

• For sample 19/07 995462 : E-CC-11 form for MSD23 (04/07/06), 
autotune report and calibration file : 04rcl01 

• For sample 99/07 994203 : E-CC-11 form for MSD23 (12/07/06), 
autotmie report and calibration file : 12rcl02 

• For sample 121/07 994277 and 128/07 994276 : E-CC-11 form for 
MSD23 (15/07/06), autotune report and calibration file : 15rcl01 

• For sample 151/07 994075 : E-CC-11 form for MSD18 (20/07/06), 
autotune report and calibration file : 20rcl01 

• For sample 188/07 994080 : E-CC-11 form for MSD23 (23/07/06), 
autotune report and calibration file : 23rcl02 

• For sample 188/07 994080 reanalysis and 193/07 994171 : E-CC-11 form 
for MSDl 9 (24/07/06), autotune report and calibration file : 24rcl01 



LNDD0036 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CC-11 
Version : B 
Date: 08/03/2006 
1/1 



VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRXJMENTALES EN CG/SM 

(screening et confirmation) 



Numero (identification de Tappareil ' 1/t ^ K 2/S - 

Date: O(\J0<^jSC • 
1 " Source d^ionisation 



MSD 

Polaris 
Observations 



Autotune : Ion 69 ou 219 majoritaire 
Autotune : Abondance de I'ion 502 > 3% 
Repeller < 35 
Ion time > 2 ms 



Oui Non 



V 




^ 




&- 









^iA 



2 - Etanch^it^ du svsteme 

MSD 
Polaris 
Observations : 



Oui Non 



18/69 ( H20), 28/69 (N2), 32/69 (02), 

44/69 (C02) < 10% 

Air et ea:u : Intensite ion 19 < intensite ion 18 



^ 









3 " Sensibilite 

Screening 
Conf 



Recal / Mix conforms 
TP confoime - Fichier : 
TP confoime - Fichier : 
TP conforme - Fichier : 
TP conforme - Fichier: 
TP conforme - Fichier: 



Observations 



Oui 


Non 


tf- 


, 
























Code op^rateur et paraphe 



Cet enregistrement est a archiver dans le classeur C-MA-Ech de Vappareil 



LNDD0037 



Tue Jul 04 09:34:58 2006 
C:\MSDCHEM\l\5973N\atune.u 



97 /^IV .MUl^l^UUilC 



Instrument: nisd23 



Mass 59.00 
Ab 434614 

Pw50 0,61 



66 




Mass 219.00 
Ab 339293 
Pw50 0.62 



216 




Mass 502.00 
Ab 80308 
PW50 0.62 




Ion Pol 


PCS 


MassGain 


-744 






MassOffs 


-10 


Emission 


34.6 


AmuGain 


1453 


EIEnrgy 


69.9 


AmuOffs 


132 


Filament 


1 


Wid219 - 


0.025 






DC Pol 


POS 


Repeller 


34.81 






lonFGUs 


90.2 


HEDEnab 


ON 


EntLens 


7.0 


EMVoltS 


2376 


EntOffs 


22.59 










Samples 


8 


PFi'BA 


OPEN 


Averages 


3 






Steps! ze 


0.10 


Zones: 








MS Source 230 


Foreline 


76 


MS Quad 


150 







500 



505 



Scan: 10.00 - 700.00 Samples: 8 Thresh: Step: 0.10 
620 peaks Base: 69.00 Abundance: 411008 

100 



80. 



60 



40 



20. 



,.l ill.; 



200 



100 



300 



400 



500 



600 



Mass Abund Rel Abund Iso Mass Iso Abund Iso Ratio 

69.00 411008 100.00 70.00 4808 1.17 

219.00 323648 78.74 220.00 11995 3.71 

502.00 72432 17.62 503.00 7003 9.67 



Air /Water Check: H20~0.80% N2~3.32% 02-0.92% C02~0.04% N2/H20-415.86% 
Column Flow: Front: 1.276 Back: ml/min. Interface Temp: 300 



Ramp Criteria: 

Ion Focus Maximum 
Repeller Maximum 



90 volts using ion 502; 
35 volts using ion 219; 



EM Gain 633919 



MassGain Values ©Samples: -73203 -726®2 -709®1 -695@0 -651®FS 



TARGET MASS 



50 



69 



131 



219 



414 



502 



800 



Amu Offset; 132.0 132.0 132.0 132.0 132.0 132.0 132.0 
Entrance Lens Offset: 22.6 22.6 22.6 22.6 22.6 22.6 22.6 



LNDD0038 



D:\msd23\juH07\0407V)4rcl0l .0 





Data File Name 04rcl01.D 






Data File Path D:\msd23\juil07\0407\ 






Operator M23P24 






Date Acquired 7/4/2006 10:16 






Acq. Method FHe MAN06B_B.M 






Sample Name 0407 rcl 026 C 0407 H1 






Misc Info 








Viat Number 1 








Instrument Name msd23 




# 


Peak Type Signal 


Name 


Target Response 


1) 


*ISTD 301.3 


methyltestosterone 


2.513,275 


2) 


434.4 


Androsterone 


25,201.210 


3) 


434.4 


Etiocholanolone 


26,829.399 


4) 


241.2 


5a3a dioi 


655,782 


5) 


241.2 


5b3a diol 


615.649 


7) 


434.4 


DHT 


542,396 


8) 


432.4 


DHEA 


1,175,282 


9) 


432,4 


Epitestosterone 


1,484.357 


10) 


432.4 


Testosterone 


1,509,948 


6) 


117.1 


Pregnanediol 


12,358.045 


11) 


371.3 


THC-M 


46,982 


12) 


405 


19Norandrosterone 


65,878 


13) 


405 


19 Noretiocholanolone 


54,196 


14) 


545 


3'OH Stanozolol 


25,797 




Date : t:?.^/.A.^/^5.,. 






Op6rateur : 


.lb. 






Recal Conforms : 


1^ 






Recal Non Conforme : 


11 





Page 1 of 1 



C:\msdchem\custrpt\CCANA.CRT 



7/4/2006 10:54 AM 



LNDD0039 



D:\MS023\JUtL07\0407\04rcl01 .D 



Data File Path d:\msd23UUIlo7\0407\ 
Data File Name 04rcl01.D 

Operator M23P24 
Acq. Method File MAN06B_B.M 

Sample Name 0407 rcl 026 C 0407 H1 
MIsc Info 
Vial Number 1 
Instrument Name msd23 
Calibration Title Calibration d^ steroides endogenes 
Last Calibration Update Tue Jul 04 10:43:31 2006 
Fichierrecal utilise 04rcl01,D 



Date : .A((p.3./M.c... 

Op6rateur : 7?^. 



Resultats : 
Remarques ; 



HCM 



N6gatjf 
A verifier 



[1 
[3 



.0^. 



# 


Peak Type Ret Time 


Signal 


Name 


Target Response 


Amount 


Units 


1) 


*ISTD 16.99 


301.3 


Methyltestosterone 


2.513.041 


200 


ng/ml 


2) 


12.19 


438.4 


Andro -04 glue 


847,038 


125 


ng/ml 


3) 


4.10 


372.3 


Salbutamol -D3 


859,379 


100 


ng/ml 


4) 


12.27 


434;4 


Androsterone 


25.147,145 


2000 


ng/ml 


5) 


12.53 


434.4 


Etiocholanolone 


26,931,807 


2000 


ng/ml 


6) 


12.65 


241.2 


5a3a diol 


655,876 


100 


ng/ml 


7) 


12,80 


241.2 


5b3adiol 


615,649 


100 


ng/ml 


8) 


17.61 


117.1 


Pregnanediol 


12,366,971 


. 400 


ng/ml 


9) 


14.44 


434.4 


DHT 


440.810 


51 


ng/ml 


10) 


13.67 


432.4 


DHEA 


1,175,282 


100 


ng/ml 


11) 


14.23 


432.4 


Epitestosterone 


1,484,941 


40 


ng/ml 


12) 


15.11 


432.4 


Testosterone 


1,509,948 


40 


ng/ml 


13) 


17,36 


371.3 


THC-M 


46,813 


15 


ng/ml 


14) 


■ 4.12 


369.3 


Salbutamol 


1.335.587 


185 


ng/ml 


15) 


15.84 


522.5 


11 bOH Etiocholanolone 


2,264.324 


200 


ng/ml 


16) 


21,30 


548.5 


THS 


1,906.734 


50 


ng/ml 


17) 


22.06 


636.6 


THF 


79,159,031 


1500 


ng/ml 


18) 


22.81 


632.6 


Cortisol 


1,365,216 


50 


ng/ml 


19) 


14.58 


343.3 


11 Ketoetiocholanonlone 


970,092 


100 


ng/ml 


20) 


10.00 


432,4 


3a-5C 


202 




ng/ml 





[Surface] 


[concentration] 


Valeurs conventlonneiles | 








de relet 


1 


Ad4g]u/SiM00 


33.7 




<15.7 


T/ET 


1.0 




Rapport 


>4 


Testosterone 




40.0 


Concentration 


>200 


Epitestosterone 




40.0 


Concentration 


>200 


Androsterone 




2,000 


Concentration 


> 10000 


Etiocholanolone 




2,000 


Concentration 


> 10000 


DHEA 




100 


Concentration 


>200 


DHT 




51 


Concentration 


>20 


Andro / Etio 


0.9 




Rapport 


>3 


SaSa / 5b3a did 


1.1 




Rapport 


>2 


THC -M 




15.0 


Concentration 


>15 


Salb/Salb D3 * 100 


155 


185.0 


Concentration 


>75 


Cortisol /THS 




1.0 






THF /THS 




30.0 






11 bOH etio /THS 




4.0 


Pour info (R&D) 




THF 




1500 






Sl/3a5c 


12437.8 









LNDD0040 



File: ' D:\MSD23\JDIL07\0407\04rcl01.D\da. 

Operat or : M2 3 P2 4 

Date Acquired: 4 Jul 06 10:16 am 

Instrument : Tnsd23 

Method Fi le : M2\N0 6B_B . M 

Sample Name: 0407 rcl 026 C 0407 HI 

Misc Info: 

Vial Number : 1 

Andro -D4 glue 



undance 
lOOOOOO 

toooooo 

JOOOOOO 

toooooo 


ne— > 



TIC: 04rd01.D\datas^.ms 



■^-T-r- 
5.00 



r ■ /" -I \" f " i 



-fir- 



Methyltestosterone 
W)uridan^loinr438.46 (438.i0 tc pMiundaficelon 301.30 (301.00 Ic 

i 10000 



10.00 15.00 20.00 25.00 



! kii 




5000 



' ' ' ' I 
ime-> 11.50 12.00 



60000 


16. 


)92 


40000 






20000 









I 1 1 1 


P ■ ' ' ' 



J iTirDe~> 16.00 17.00 



ilbutamol -D3 



Cortisol D4 



Andro-Etio di TMS Andro-Etio mono TMS 



undanceion 372.30~(372"6o| Abundance Ion 636.60 (635.30! Abundance Ion 434.40 (434."l(>: Abundance Ion 272126(271 Im" 





4. 


01 


30000 






20000 






10000 






■ 


1 1 1 


L-.^ 



30001 



2000 



1000 



•ne~> 4.00 4,50 ; ir|nne-> 22,50 




Ion so:^?&i(es2,oo: 



23,37 i inme-> 12,00 



., fl. kl , 



;Time-> 10.00 



11,29; 



aSa-SbSa Diol 

i 5b < trait : IRMS Epitestost^rone - Testosterone THC -M 

lAbundancelon 432.40 (432. 10 to 433.10): 04rcK)1 .D\datasim.ms ' 'Abundance Ion 371.30 (371,00^ 
14^228 15rt06 



30000 




me-> 12.30 



1000 



i I < I n i >r| I I I I I I t I 1 I ■ . ■ < ■ ■ I /ixJ i \ I 1 I ■ I i< ■ [ 



ortisol 



J3J6j frime--> 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15. 20 15.40 : rnm.l-:?_1.7.00_. 

11 BOH A/E 




THF 



THS 



bundance Ion 632.60 (632.30; Abundancelon 636.60 (636.30! Abundance Ion 546.50 (548.20'. Abundancelon 522.50 (522,20 

rvj bno ' * 1 o"* hco : •>•! boe i e tec 



80000 
60000 
40000 
20000 



22 



}09 



UL 



lmB-> 22.50 





22. 


b59 


: 4000000 






1 

1 3000000 






: 2000000 






1000000 






i 




. 




1 



100000 



50000 



23.37; |Tlme-> 21.50 



21 



>98 



100000 



50000 



\ — r- 



22.37 ■Tlmee?..21,oq. 
Page 1/15 



21.86. iDmer-> 15.30 




16.16 



LNDD0041 



File: • D:\MSD23\JUIL07\0407\04rcl01.D\da 

Operator: M23P24 

Date Acquired: 4 Jul 06 10:16 am 

Instrument: msd23 

Method File: MaN06B_B.M 

Sample Name: 0407 rcl 026 C 0407 Hi 

Misc Info;- 

7ial Number : 1 

T DHEA Pr^gnanediol 



llKetoetiocholcinolone 



jndancelon 434.40 (434.10. Abundancelon 432.40(432.10: 'Abundancelon 117.10(116.80": lAbundanoe Ion 343.30 (343.00 



10000 




20000 



! 10000 



13JB67 



14.86' 1'ime-> 13.40 



J 



200000 



100000 



17.fel0 






a 



20000 

15000 

10000 

5000 



14.09. •Time--> 17.00 



Jx^ 



17.86; tlme-> 14.00 



14.86 



) Androstandione 4 Androstenedione Inhib derivatipn 3a-5 Cycle 
iirxfanoeron 4f2~46 (432.T^^ ^bundancelorTASOUo (430710' jAbundancelon 361.3"cr(36l'.0O! Abuiiclancelon 4^7401432'. 10. 



1000 



500 



T1B-> 10.30 




300 



200 



100 



Jtme-> 14.00 





; I 




20 



15.30; mme-> 5.50 6.00 



- i"T "i — I I I — r—r 



rnme-> 



9.00 
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LNDD0042 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CC-11 
Version: B 
Date: 08/03/2006 
1/1 



VERHICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CG/SM 

(screening et confirmation) 



Numero d'identification de Vappareil : M 5 ^> 2- "^ 

Date: AXJoll^^ ' 
1 - Sonrce d^ionisation 



Oui Non 



MSD 

Polaris 
Observations : 



Autotune : Ion 69 on 219 majoritaire 
Autotune : Abondance de Hon 502 > 3% 
Repeller<35 
Ion time > 2 ms 



^ 




xh 




<T 









2 - Etancheite dn svsteme 

MSD 
Polaris 
Observations : 



18/69 ( H20), 28/69 (N2), 32/69,;(02), 

44/69 (C02)< 10% 

Air et ea'u : Intensite ion 19 < intensity ion 18 



Oni Non 



v^ 










Oui Non 



3 - Sensibilite 

Screening Recal /Mix conforme 
Conf TP confoime - Fichier : 

TP conforme - Fichier : 
TP conforme - Fichier : 
TP conforme - Fichien 
TP confonne —Fichier: 

Observations : 

Code op6rateur et paraphe : r2, 5 ) 



Cet enregistrement est a archiver dans le classevr C-MA-Ech de Vappareil 



\h 

























LNDD0043 



Wed Jul 12 09:36:41 2006 
C: \MSPCHEM\l\5973N\atune .u 



by/jw Autotune 



Instrument: msd23 



Mass 69.00 
Ab 328875 
PW50 0.60 



66 




Mass 219.00 
Ab 410744 
Pw50 0.60 



-*T — 
216 




Mass 502,00 
Ab 56186 
Pw50 0.60 




Ion Pol 

Scnission 

EIEnrgy 

Filament 

Repel ler 
lonFcus 
EntLens 
EntOffs 



PFTBA 



Zones : 
MS Source 
MS Quad 



POS MassGain -751 

MassOffs -10 

34.6 AmuGain 1455 

69.9 AmuOffs 135 

1 Wid219 -0.022 

DC Pol POS 

26.77 

90.2 HEDEnab ON 

19.0 EMVoltS 1576 

16.82 



500 



505 



Scan: 10.00 - 700,00 Samples: 8 Thresh: Step: 0,10 
714 peaJcs Base: 219.00 Abxindance: 387904 

100 



80 



60. 



40 



20 



-T^-^ 



.' i^i 'i 



Samples 


8 


OPEN Averages 


3 


Stepsize 


0.10 


ce 23 Fore line 


76 


150 









100 



200 



300 



400 



500 



600 



Mass Abtind Rel Abxind Iso Mass Iso Abund Iso Ratio 

69.00 316416 100,00 70.00 3619 1.14 

219.00 387904 122.59 220.00 16648 4.29 

502.00 52736 16.67 503.00 5206 9.87 



Air /Water Check: H2 0-0. 87% N2-'3.78% 02~1.11% CO2~0.1S% N2/H20-436 .51% 
Column Flow: Front: 1.276 Back: tnl/min. Interface Temp: 300 



Ramp Criteria: 

Ion Focus Maximiim 
Repeller Maximum 



90 volts using ion 502; 
35 volts using ion 219; 



EM Gain 3783 



MassGain Values ©Samples: -747@3 -735®2 -728@1 -702®0 -701®PS 



TARGET MASS: 



SO 



69 



131 



219 



414 



502 



800 



Amu Offset: 135.0 135.0 135.0 135.0 135.0 135.0 135.0 
Entrance Lens Offset: 16.8 16.8 16.8 16.8 16,8 16.8 16.8 



LNDD0044 



D:\msd23\juii07\1 207\1 2rcl02.D 



Data File Name 12rcl02.D 
Data RIe Path D:\m5d23\iuJI07\1207\ 

Operator M23P24 
Date Acquired 7/12/2006 10:55 
Acq. Method File MANOBB^B.M 
Sample Name 1207 rcl 028 1207 H1 
Misc Info 
Vial Number 1 
Instrument Name msd23 



# Peak type Signal 


Name 


Target Respor 


1) *ISTD 301.3 


methyltestosterone 


2,896,262 


2) 434.4 


Androsterone 


13,988,125 


3) 434.4 


Etlocholanolone 


16,226,442 


4) 241.2 


5a3a diol 


437,183 


5) 241.2 


5b3a djol 


426,757 


7) 434.4 


DHT 


276,822 


8) 432.4 


DHEA 


747,172 


9) 432.4 


Epitestosterone 


856,241 


10) 432.4 


Testosterone 


972,343 


6) 117.1 


Pregnanedlol 


10,453,814 


11) 371.3 


THC-M 


159.848 


12) 405 


19 Norandrosterone 


51,146 


13) 405 


19 Noretiocholanolone 


41,000 


14) 545 


3'OH Stanozolol 


56,518 


Date : -^Z-f.^. 


:irl,A£:, 




Op6rateur : 


^?> 




Recal Conforme : 


\^ 




Recal Non Conforme : 


[] 





Pagel of 1 



C:\msdchem\custrpt\CCANA.CRT 



7/12/2006 11:43 AM 



LNDD0045 



D:\MSD23\JU1L07\1 207\1 2rcl02.D 



Data File Path d:\hsd23UUilo7\1207\ 
Data Rle Name 12rcl02.D 
Operator M23P24 
Acq. Method File MANOSB^B.M 
Sample Name 1207 rcl 028 1207 H1 
MIsclnfo 
Vial Number 1 
Instrument Nanne nnsd23 
Calibration Title Calibration des steroides endog^nes 
Last Calibration Update Wed Jul 12 11 :23:01 2006 
Fichlerrecal utilise 12rcl02.D 



Date: ....dL/A^/A.:.. 

Op6rateur : S.. 



C[1 
R^sultats : 

Remarques : 



HC[1 

Negatif 
A verifier 



[] 
[] 



# 


Peak Type Ret Time 


Signal 


Name 


Target Response 


Amount 


Units 


1) 


*ISTD 16.93 


301.3 


Methyltestosterone 


2,897,532 


200 


ng/ml 


2) 


12.17 


438.4 


Andro -D4 glue 


89,290 


125 


ng/ml 


3) 


4.07 


372.3 


Salbutamol -03 


1,020,190 


100 


ng/ml 


4) 


12.17 


434.4 


Androsterone 


13,989,159 


2000 


ng/ml 


5) 


12.43 


434.4 


Etiocholanolone 


16,226,867 


2000 


ng/ml 


6) 


12.56 


241.2 


5a3a dlol 


437,707 


100 


ng/ml 


7) 


12.72 


241.2 


5b3a djol 


425,005 


100 


ng/ml 


8) 


17.53 


117.1 


Pregnanediol 


10,480,601 


400 


ng/ml 


9) 


14.37 


434.4 


DHT 


257,646 


50 


ng/ml 


10) 


13.60 


432.4 


DHEA 


747,161 


100 


ng/ml 


11) 


14.16 


432.4 


Epitestosterone 


856,650 


40 


ng/ml 


12) 


15.04 


432.4 


Testosterone 


971,877 


40 


ng/ml 


13) 


17.30 


371.3 


THC-M 


159,848 


15 


ng/ml 


14) 


4.09 


369.3 


Salbutamol 


983,744 


98 


ng/ml 


15) 


15.77 


522.5 


11 bOH Etiocholanolone 


1,094,605 


200 


ng/ml 


16) 


21.27 


548.5 


THS 


1,302,724 


50 


ng/ml 


17) 


22.03 


636.6 


THF 


29,035,884 


1500 


ng/ml 


18) 


22.78 


632.6 


Cortisol 


833,276 


60 


ng/ml 


19) 


14.52 


343.3 


11 Ketoetiocholanonione 


734,237 


100 


ng/ml 


20) 


0.00 


432.4 


3a-5C 







ng/ml 





[Surface] 


[concentration] 


Valeurs conventionnelles 
de reiet 


Ad4glu/SiM00 


3.1 




< 15.7 


T/ET 


1.1 




I^pport > 4 


Testosterone 




40.0 


Concentration > 200 


Epitestosterone 




40.0 


Concentration > 200 


Androsterone 




2,000 


Concentration > 10000 


Etiocholanolone 




2,000 


Concentration > 10000 


DHEA 




100 


Concentration > 200 


DHT 




50 


Concentration > 20 


Andro / Etio 


0.9 




Rapport > 3 


5a3a / 5l>3a diol 


1.0 




Rapport > 2 


THC -M 




15.0 


Concentration > 15 


Salb/Salb D3 * 100 


96 


97.7 


Concentration > 75 


Cortisol /THS 




1.0 




THF /THS 




30.0 




11 bOH etio /THS 




4.0 


Pour info (R&D) 


THF 




1500 




SI/3a5c 


#DIV/01 







LNDD0046 



ilei ' D:\MSD23\JUIL07\l207\12rcl02.D\da 

perator: M23P24 

atfe Acquired: 12 Jul 06 10:55 am 

nstrument : msd23 

ethod Pile: MAN06B__B.M 

ample' Name: 1207 rcl 028 1207 HI 

:isc liif o : 

ial Number : 1 



idance 
00000 



00000 
00000 
■OOOOO 



TIC: 12rcl02.D\datasim.ms 



-I— I — I I ' I I 

Lbutamol -D3 
4.te9 



ILpA.^<.iJlp 



Andro -D4 glue Methyltestosterone 

ABiindVnceTon 438V46"{438^^^ Abundancejon 301.30 (301.00 tc 
12.16t^#'! 



LJLv 




5-> 5.00 10:00 15.00 20.00 25.00 '. <T!me~> 11,50 ^2.0Q 

Cortisol D4 



50000 


16. 


)26 


40000 






20000 












rime~> 16.00 17.00 



40000 
30000 
20000 
1OO0O 




L 



1600 

1000 

500 




Andro-Etio di TMS Andro-Etio mono TMS 

Ion 272.20 (pjUiQ 
ton 362.30 ffl362.00. 



ndance!on 372.30 (372.00; Abundance Ion 636.60(636.30} 'Abundancelon 434.40 (434.101 Abundancelon 272.20 (271.90 
4.te9 i 5 20001 ! I t .J2i^26 I ' ton 362.30 fte62.00 

; I sooooo*^-"''' 



200000 
1 OOOOO 



4,00 4,50 ; rime-> 22.50 




1000 



5M 



f-i^-Jr^L.— « 



23.37 ; Time--> 12.00 



12.85; Jlme^> 10.00 



3a-5b3a Diol 
5b < trait : IRMS Epitestost^rone - Testosterone 



THC -M 



jndanceJon 24120 (240.901 ISbundanceSon 432.40 (432.10 to 433.10): 12rcl02.D\datasixn.ms I Abundancelon 371.30 (371.00 



10000 



5000 



12 



Mr 

m 



>Sjyi9 



20000 

15000 

10000 

5000 



W 



ne~> 12,30 



T-l ! 



13,16' !nme-> 



14.161 



1 I 



I I 



I i 



4000 
3000 
2000 
1000 




I in I i I t I 1 1 I I ] 1 I I I I I 1 [ I t iM I i .j V I ) 1 I I i * ! I I I j Oj — I — I — I — I — I — 
14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40 I | fime--> 17.00 ^ Jl-^^ 



jrtisol 



THF 



THS 



11 BOH A/E 



Ion 632,60 (632.30! Abundanceton 636.60 (636.30; Abundancelon 548.50 (548.201 Abundancelon 522.50 (522.20 



40000 



20000 



22. '85 



XX 



\ .; 1500000 

i i 

i : 1000000 

: 500000 





nfie~> 22,50 



22.)31 



r 



; 1 



23.37] ^nne-> 21.50 



22L37j Lnme-> 21.00 
Page 1/16 





21. 


m 




60000 








40000 








20000 







r-T- 



; I 



40000 



20000 




21 .M' mme-> 15.30 



16.16 



LNDD0047 



ile: D:\MSD23\JUIL07\1207\12rcl02.D\da 

perator: M23P24 

•at*e Acquired: 12 Jul 06 10:55 am 

nstrument: msd23 

let hod File: MAN06B_B.M 

•ample Name: 1207 rcl 028 1207 HI 

'isc Info: 

ial Number : 1 

.'_ DHEA _ Pr^gnanediol llKetoetiocholanolone 

idancelon"434.'4b {434.10! 'Abundan6eion''«2r4d (432.10; Kbundanlceton li7.i6'(116.'80' i^bundahcelbn 343.30 (343.00 



6000 



4O00 



2000 



14 



14.162 



&72 



lILji! 



20000 



15000 



10000 



5000 



13.599 



200000 



; ! 150000 



I I 



100000 



50000 



g^> 14.00 



14.86 ! i Tlm6-> 13.40 



T — T-\ ! Or-T 

14.09 ! fnme-> 17.00 



17.535 



15000 



10000 



5000 



14.B16 



17.86! rime-> 14.00 



A 



14.86' 



Androstandione 4 Androstenedione Inhib derivation 3a-5 Cyclo 
ndancelori 432.40 (432.1 0| i^bundancelon 430.40 (430.10i Abundancelon 361.30 (361.001 5\bundanceion 432.40 (-W^TlO- 



800 
600 
400 
200 




ie->10 



i u 



.,„.J\J 



u 



30 



< — I — : : 
11.591 !nme~> 14 




100 



50 




'°IW%M 



40 



20 



15.30 1 [rime~>.5.50 



-I — I 1 I — I— T- 

6.00 



• rrBne-> 



9.00 
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LNDD0048 




Numero" d'identificadon de i'appar^il ; MSD2- 5 

1 " Sotttce d^ibnisation 

MSD 



Aa&^uiie : Ion.69. ou 2 1 9 majioritavre 
Ajite^^Dje- : AboidanGe de Vmn0Z > 3% 






TSSlflifeJ: <.35 



Polaris • Ioidl£m'e.>2iias 
Observations ;, 



Mi 



2 - Etanchfiit^ dnjrttsteme 

MSD / 
PolaiK 
Obseirvations : 



Oui 3>[(m 



1.8769 (H20), 28/69 (N2), 32/69 (02); '. . 
44/69 (002) < 10% 
. Air et eau : Intensitd ion 19 <" intensity ion 18 • 



^. 




fM 





3 - Sensibili^6 





Recal / Mix eonforme 
TP conibrme - Fiohier : 
TP- conforme -FicMer : 
. TPconforme-Fichier: - 


Qui* Non 


. • 


Screening 


■61 






• Conf 




V . • 


■ ■ 








•■ 












i Jf conforme ~ FiGjbier: 
I'P confonne - Ficiier: 








• 









Observations : 



Code operateur et p'araphe : 



m <^ 



Cet enregistrement est d archiver dans le classew C-MA~Ech de I'appareil 



LNDD0049 



Sat Jul 15 08:15:07 2006 
C : \MSDCHEM\l\5973N\atune .u 



ont^si axiuoi^una 



Instrument : m3d23 



Mass 69.00 
Ab 368799 

Pw50 0.60 



M 



66 



71 



Mass 219.00 
Ab 461215 
Pw50 0.60 



Mass 502.00 
Ab 65469 
PwSO 0.60 



Ion Pol 


PCS 


MassGain 


-751 






MassOffs 


-10 


Emission 


34.6 


AmuGain 


1454 


EIEnrgy 


69.9 


AmuOffs 


135 


Filament 


1 


Wid219 - 


0.023 






DC Pol 


POS 


Repel ler 


26.27 






lonFcus 


90.2 


HEDBnab 


ON 


EntLens 


19.0 


EMVolts 


1671 


EntOffs 


16.82 










Samples 


8 


PFTBA 


OPEN 


Averages 


3 






Stepsize 


0.10 


Zones: 








MS Soxxxce 23 


Fore line 


76 


MS Quad 


150 







216 



221 



500 



505 



Scan: 10.00 - 700.00 Samples: 8 Thresh: Step: 0.10 
682 peaks Base: 219.00 Abxindance; 447936 

100 ., . 



80. 
60 



40 



20 



■ ' .'I ' f 



100 



200 



300 



400 



500 



600 



Mass Abund Rel Abund Iso Mass Iso Abund Iso Ratio 

69.00 357824 100.00 70.00 4156 1.16 

219.00 447936 125.18 220.00 18320 4.09 

502.00 60424 16.89 503.00 6094 10.09 



Air/Water Check: H20-0,74% N2~4,45% 02-1.36% CO2-v0.06% N2/H2O-'604.51% 
Column Flow: Front: 1.276 Back: ml/rain. Interface Temp: 300 



Ramp Criteria: 

Ion Focus Maximum 
Repeller Maximum 



90 volts using ion 502; 
35 volts using ion 219; 



EM Gain 61742 



MassGain Values ©Samples; -743®3 -736®2 -726@1 -705®0 -662@FS 



TARGET MASS: 



50 



69 



131 



219 



414 



502 



800 



Amu Offset: 135.0 135.0 135.0 135.0 135.0 135.0 135.0 
Entrance Lens Offset: 16.8 16.8 16.8 16.8 16,8 16,8 16,8 



LNDD0050 



D:\msd23\juil07M 507M5rclO1 .D 



Data File Name 15rcl01D 
Data File Path D:\msd23\iuil07\1507\ 

Operator M18p23/28 
Date Acquired 7/15/2006 9:51 
Acq. Method File MAN06B_B.M 
Sample Name 1507 rcl 028 1407 H1 
Misc Info 
Vial Number 1 
Instrument Name msci23 



# Pealctype Signal 


Name 


Target Response 


1) *ISTD 301.3 


methyltestosterone 


3,277,183 


2) 434.4 


Androsterone 


14.605,348 


3) 434.4 


Etiocholanobne 


17,174,232 


4) 2412 


5a3a diol 


462,347 


5) 241.2 


5b3a dio] 


453,412 


7) 434,4 


DHT 


293.688 


8) 432.4 


DHEA 


807.584 


9) 432.4 


Epitestosterone 


884,181 


10) 432.4 


Testosterone 


1,027.253 


6) 117.1 


Pregnanediol 


7,831.876 


11) 371.3 


THC-M 


80,855 


12) 405 


19Norandrosterone 


50,487 


13) 405 


19 Noretlocholanolone 


43,510 


14) 545 


3'OH Stanozolol 


24,515 


Date : I'^IO^^JOQ,^ 




Op6rateur : ..1.^ 






Recal Confomie : 


^ 




Recal Non Conforms : 


[] 





Page 1 of 1 



C-\msdchem\custrpttCCANA.CRT 



7/15/2006 10:25 AM 



LNDD0051 



D:VMSD23UUIL07\1 507\1 SrclOI .P 

Data File Path d:\msd23UUIL07\1507\ 
Data File Name 1 SrclOI .D 
Operator M18p23/28 
Acq. Method File MAN06B_B.M 
Sample Name 1507 rcl 028 1407 HI 
Misc Info 
Vial Number 1 
Instrument Name msd23 
Calibration Title Calibration des stdroides endogenes 
Last Calibration Update Sat Jul 15 10:18:12 2006 
Fichier recal utilise 15rcl01.D 



Date: .rf-S./^l/^C:..... 

Operateur : Z^ 



R6sultats : 
Remarques : 



HC[ J 

Negatif 
A verifier 



n 

[] 



# 


Peak Type Ret Time 


Signal 


Name 


Target Response 


Amount 


Units 


1) 


*ISTD 16.92 


301.3 


Methyltestosterone 


3.276,695 


200 


ng/ml 


2) 


12.16 


438.4 


Andro -D4 glue 


89,975 


125 


ng/ml 


3) 


4.07 


372.3 


• Salbutamol -D3 


1.027.263 


100 


ng/ml 


4) 


12.16 


434.4 


Androsterone 


14,608,146 


2000 


ng/ml 


5) 


12.41 


434.4 


Etiocholanolone 


17,174,313 


2000 


ng/ml 


6) 


12.55 


241.2 


5a3a diol 


463.223 


100 


ng/ml 


7) 


12.71 


241.2 


5b3a diol 


448,255 


100 


ng/ml 


8) 


17.53 


117,1 


Pregnanediol 


7,810,599 


400 


ng/ml 


9) 


14.37 


434.4 


DHT 


273,234 


50 


ng/ml 


10) 


13.60 


432.4 


DHEA 


807,506 


100 


ng/ml 


11) 


14.16 


432.4 


Epitestosterone 


886,144 


40 


ng/ml 


12) 


15-04 


432.4 


Testosterone 


1,027,253 


40 


ng/ml 


13) 


17.29 


371.3 


THC-M 


80,855 


15 


ng/ml 


14) 


4.08 


369.3 


Salbutamol 


961,922 


94 


ng/ml 


15) 


15.76 


522.5 


11bOH Etiocholanolone 


840.004 


200 


ng/ml 


16) 


21.27 


548.5 


THS 


1,253,173 


50 


ng/ml 


17) 


22.03 


636.6 


THF 


27.603,220 


1500 


ng/ml 


18) 


22.78 


632.6 


Cortisol 


530,778 


50 


ng/ml 


19) 


14.51 


343.3 


11 Ketoetiocholanonlone 


773,999 


100 


ng/ml 


20) 


0.00 


432.4 


3a-5C 







ng/ml 





[Surface] 


[concentration] 


Valeurs conventionnelles 








de relet 




Ad4glu/SIMO0 


2,7 




<15.7 


T/ET 


1.2 




Rapport 


>4 


Testosterone 




40.0 


Concentration 


>200 


Epitestosterone 




40.0 


Concentration 


>20O 


Androsterone 




2,000 


Concentration 


> 10000 


Etiocholanolone 




2,000 


Concentration 


> 10000 


DHEA 




100 


Concentration 


>200 


DHT 




50 


Concentration 


>20 


Andro/ Etio 


0.9 




Rapport 


>3 


5a3a/5b3adio] 


1.0 




Rapport 


>2 


THC 4A 




16,0 


Concentration 


>15 


Salb/SalbD3M0O 


94 


93.6 


Concentration 


>75 


Cortisol /THS 




1.0 






THF / THS 




30.0 






11 bOH etio /THS 




4.0 


Pour info (R&D) 




THF 




1500 






Sl/3a5c 


#DlV/0! 









LNDD0052 



F4.1e: . D:\MSD23\JUIL07\l507\15rcl01.D\da 

Operator: M18p23/28 

Date Accjuired: 15 Jul 05 9:51 am 

Instrument: msd23 

Method File: MAN06B_B.M 

Sample Naroe: 1507 rcl 028 1407 HI 

Wise Info: 

7ial Number : 1 

Andro -D4 glue Methyl testosterone 

fiC: iSrcloi.bviatasim^rns' ' ; AbundanoeTon438.46"(43M6ic .Abundance Ipn 301.30(361.00 tc 



mdance 
500000 

000000 

500000 



, t^. l i , \ i , , ,t 




0' > I ' I > I I t /"> *< "r' ^ ' ' ■ I '^ ' '■ ' I ' ' ": . o \ I ■ ■■. !■■■ . . . : i o| , I , / } , I , I 

ie~> 5.00 10.00 15.0 20.00 25.00 . ; Time-> 11.50 12.00 | }rim&-> 16.00 17.00 





16. 


)22 


60000 






40000 






20000 









lilt 


•!■'■■ 



Ibutamol -D3 



Cortisol D4 



Andro-Etio di TMS Andro-Etio mono TMS 



jndancelon 372.30 (372.00'; Abundancelon 636.60 (636.30' Abundancelon 434,40 {434Ta Abundahcelbh 272.20 (27l!90 



40000 

30000 

20000 

10000 





4.1 168 



1(X)0 



500 



KJ 



^Vwv^,^^^; 



" ' I ' ' • M ' : . 
4.00 4.50 ■ Time-> 22.50 



23.37! !nme-> 12.00 




ion 362.3a 



1500 

1000 

500 





.00 



IL 



12.86! !rime-> 10.00 



11.29 



i3a-5b3a Diol 

. 5b < trait : IRMS Epitestosterone - Testosterone THC -M 

undancelon 241.20 (240.90! Abundancelon 432.40 (432.10 to 433.10): 15rcl01.D\dataslm.ms": Abundancelon 37T.30"(37i 760 



1000O 



5000 




20000 

16000 

10000 

5000 



14.157 



15JD41 




1 T| ' l 1 I ' l I I 1 I I [ 



2000 

1500 

1000 

500 






17.86 



n9->, 12,30 .13J_6j Tlme-r> 14-OQ 14-20 1 4.40 14.60 H^Sp.lS.OO 15.20 15^40 ' ";r]rne;-> 17.00 

jrtisol THF THS 11 BOH A/E 

•undancelon 632.60 (632.30 Abundancelon 636.60 (636.30; 'Abundancelon 548.50 (548,20 Abundancelon 522.50 (522.20 



30000 
20000 
10000 



■ 1500000 

1000000 

500000 



U 



me-> 22.50 



23.37 : 



22 



)28 



6O0OO 



; ; 40000 

i ! 

i \ 20000 



21 



672 



rnme-7> 21.50 „ 22.37; !T).mer>.2l.p0 

Page 1/16 





15, 


f79 


40000 




30000 






20000 




15,762 

A 


10000 


, 11 





Mil . , 



21.86 •nmfr-> 15.30 



16.16 



LNDD0053 



F-ile: . D;\MSD23\JUIL07\l507\15rcl01.D\da 

Dperator: M18p23/28 

Date Acquired; 15 Jul 06 9:51 am 

Instrument: msd23 

yiethod File: MAN06B_B.M 

Sample Name: 1507 rcl 028 1407 HI 

Misc Info: 

Vial Number : 1 

T _._.., DHEA Pregnanediol llKetoetiocholanolone 

indanceiorr434'.4b (434.l'o! Abundaricelon 432.40 (432.'lb; i/UJ'u'ndanceion 117. 10(1 16.80' iftbundancelon 343.30 (343.00 





14. 


(72 




6000 








4000 


4,157 






2000 



HI 


I 


1 : 
1 . 



20000 

15000 

10000 

5000 



ie-> 14.00 



13.600 



1! 



14.86: JimB-> 13.40 



14.09 i mme-> 17.00 





17. 


>28 


150000 






100000 






50000 









Jl 




17.86: -Time-o. 14.00 



1 Androstandione 4 Androstenedione Iiihib derivation 3 a- 5 Cyclo 
imdinceton 432,40l[4^",To' Abundar>celon^0.40 (430.10; AbundanceJon 36T73o"(36l'."do' ^bunlKnceion"432!46 (432.10- 



1000 




ne-> 10.30 



11.59. Tim&-> 14.00 




80 



60 



40 



20 




M^hH(^ 



40 



20 



I ■ ■ 1 ' ' 
15.30- ^me-> 5.50 6.00 



Time-> 



-I — I — I — I — I — I — I — I — p 
9.00 
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LNDD0054 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CC-11 
Version: B 
Date : 08/03/2006 
1/1 



VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CG/SM 

(screening et confirmation) 



Numero d'identification de rappareil : HS3> -4 ^ 

Date: -So l^loG- 
1 - Source d^ionisation 



MSD 

Polaris 
Observations 



Autotune : Ion 69 on 219 migoritaire 
Autotune : Abondance de lion 502 > 3% 
Repeller<35 
Ion time > 2 ms 



Oui Non 



K 




^ 




X 









2 - Etanch^te dn svst^me 

MSD 
Polaris 
Observations : 



Oui Non 



18/69 ( H20), 28/69 .(N2), 32/6S|,(02), 

44/69 (C02)< 10% 

Air et eaXi: Mensite ion 19 < intensite ion 18 



;< 









3 - Sensibillte 





Recal / Mix conforme 
IP confonne - Fichier : 
TP confonne - Fichier : 
IP confonne -Fichier : 


0x4 


Non 




Screening 


>< 






Conf 


































■" "TP" conlbime — Fichier: 
TP confonne - Fichier: 

















Observations : 



Code operateur et paraphe : ^ CXtoijafcl ^l . 



Cet enregistrement est a archiver dans le classew C-MA-Ech de I'appareil 



LNDD0055 



Thu Jul 20 08:13:00 2006 
C : \MSDCHEM\ l \5973N\atune.u 

Mass 



by/JN Aucocune 



Pw50 



69.00 

374365 

0.59 

,'i 

M 



Mass 

Ab 

Pw50 



219.00 

353878 

0.60 



I ! 



/ I. 



66 



71 



n 



^ 



Instrument: 6C MSD 



Mass 


502.10 1 








Ab 73302 


Ion Pol 


POS MassGain 


-182 


PwSO 0.60 




MassOffs 


-12 


n 


Emission 


34.6 AmuGain 


1828 


EIEnrgy 


69.9 AmuOffs 


136 






Filament 


2 Wid219 - 
DC Pol 


0.028 
POS 






Repeller 


34.81 








lonFcus 


90.2 HEDEnab 


ON 






EntLens 


9.5 EMVoltS 


1812 






EntOffs 


17.32 

Samples 


8 






PFTBA 


OPEN Averages 
Stepsize 


3 
0.10 






Zones : 










MS Source 230 Foreline 


71 


1 


,A 


MS Quad 


150 





216 



221 



— \ — 
500 



505 



i Scan: 10.00 - 700.00 Satrples: 8 Thresh: 100 Step: 0.10 
! 124 peaks Base: 69.00 Abundance: 362496 
•! 100 . 



80 



60 



40 



\ 



..L. 



..a*.>.l ..a i»plLLx».m.«.» 



100 



200 



300 



400 



500 



600 



Mass Abund Rel Abund Iso Mass Iso Abund Iso Ratio 

69.00 362496 100.00 70.00 4373 1.21 

219.00 349056 96.29 220,00 14663 4.20 

502.00 70360 19.41 503.00 6817 9.69 

Air/Water 'CfieclcnilJtr^ . 94% >N2-6 . 34% 02^1 .66^ eo"2~0.18% N2/H20-'673 .7"8¥' 

Column Flow; Front: 1.324 Back: ml/rain. Interface Temp: 300 



Ramp Criteria: 

Ion Focus Maximum 
Repeller Maximum 



90 volts using ion 502; 
35 volts using ion 219; 



EM Gain 108148 
MassGain Values ©Samples: -18603 -180®2 -17301 -1S7®0 -112@FS 



TARGET MASS; 



50 



69 



131 



219 



414 



502 



800 



Amu Offset: 
Entrance Lens Offset: 



136.0 136.0 136.0 136.0 
17.3 17.3 17.3 17.3 



136.0 136.0 
17.3 17.3 



136.0 
17.3 



LNDD0056 



C:\MSD18\iuiliet06\2007\20rcI01 .D 



Data File Name 20rc!01.D 
Data File Path C:\MSD18\juillet06\2007\ 

Operator m37p35 
Date Acquired 7/20/2006 9:59 
Acq. Method File MAN06B_B.M 
Sample Name 2007 rcl 028 1907 H1 
Misc Info 
Vial Number 1 
Instrument Name GC MSD 



# Peak Type 


Signal 


Name 


Target Respor 


1) *ISTD 


301.3 


methyltestosterone 


2,533,839 


2) 


434.4 


Androsterone 


14,472,309 


3) 


434.4 


Etiocholanolone 


14,453,512 


4) 


241.2 


5a3a diol 


379,249 


5) 


241,2 


5b3a diol 


406,659 


7) 


434.4 


DHT 


255,207 


8) 


432.4 


DHEA 


756,565 


9) 


432.4 


Epitestosterone 


689,729 


10) 


432.4 


Testosterone 


771,807 


6) 


117.1 


Pregnanediol 


6,653,046 


11) 


371.3 


THC-M 


62,758 


12) 


405 


19 Norandrosterone 


44,657 


13) 


405 


19 Noretlocholanolone 


37.838 


14) 


545 


3'OH Stanozolol 


8,413 



Date : ....^...y.lO..^. 
Operateur : .3^4- 

Recal Conforme : 
Recal Non Conforme : 



[] 



Page 1 of 1 



C:\msdchem\custrpt\CCANA.CRT 



7/20/2006 10:30 AM 



LNDD0057 



C:\MSD1BUUILLET06V2007\20rcl01.D 



Data File Path C:\MSDi8\JUiLLET06aoo7\ 
Data File Name 20rcl01.D 
Operator m37p35 
Acq. Method File MAN06B_B,M 
Sample Name 2007 rcl 028 1907 H1 
MIsc Info 
Vial Number 1 
Instrument Name GC MSD 
Calibration Title Calibration des steroides endogenes 
Last calibration Update Thu Jul 20 10:26:49 2006 
Fichier recal utilise 20rct01.D 



Date : ^a.Vi.lo.^ 

Op6rateur : 3^ 



RSsultats : 
Remarques 



HCn 

N6gatif 
A verifier 



[] 
[1 



.LeJL...coy.fcitafe. 



# Peal<Type Ret Time Signal Name 

1) *ISTD 16.97 301.3 Methyitestosterone 

2) 12.20 438.4 Andro-D4gluc 

3) 4.08 372.3 Salbutamd -D3 

4) 12.20 434.4 Androsterone 

5) 12.46 434.4 Etiocholanolone 

6) 12.60 241.2 5a3adlol 

7) 12.75 241J2 5b3adlol 

8) 17.58 117.1 Pregnanedlol 

9) 14.41 434.4 DHT 

10) 13.64 432.4 DHEA 

11) 14.20 432.4 Epitestosterone 

12) 15.08 432.4 Testosterone 
13> 17.35 /371.3 THC-M 

14) 4.10 / 369.3 Salbutamol 

15) 15.81 522.5 1 1 bOH Etiocholanolone 

16) 21,29 548.5 THS 

17) 22.04 636.6 THF 

18) 22.80 632.6 Cortisol 

19) 14.56 343.3 1 1 Ketoetiocholanonlone 

20) 0.00 432.4 3a-5C 



Target Response 
2.531.778 

99,329 

897.972 
14,473,832 
14,453,832 

380.335 

403,224 
6,627,930 

241.196 

756.394 

691,146 

771,807 

62.773 

868.952 

953,515 

918,351 
20,186,322 

349,015 

636,451 




Amount 
200 
125 
100 
2000 
2000 
100 
100 
400 

50 
100 

40 

40 

15 

98 
200 

50 
1500 

50 
100 



Units 

ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 





(Surface] 


[concentration] 


Valeurs conventionnelles 
de reiet 


Ad4glu/SiM0O 


3.9 




< 19.1 


T/ET 


1.1 




Rapport > 4 


Testosterone 




40.0 


Concentration > 200 


Epitestosterone 




40.0 '^ 


Concentration > 20O 


Androsterone 




2.000 


Concentration > 10000 


Etiocholanolone 




2,000 


Concentration > 10000 


DHIEA 




100 


Concentration > 200 


DHT 




50 


Concentration > 20 


Andro / Etio 


1.0 




Rapport > 3 


5a3a / 5b3a diol 


0.9 




Rapport > 2 


THC 4A 




15.0 


Concentration > 15 


Salb/Salb D3 * 100 


97 


y^ 98.2 


Concentration > 75 


Cortisol/ THS 


/ 


1.0 




THF /THS 




30.0 




11 bOH etio /THS 




4.0 


Pour info (RSiD) 


THF 




1500 




Sl/3a5c 


#DIV/0! 







LNDD0058 



File: C:\MSD18\JUILLET06\2007\20rcl01.D\da 

Operator: m37p35 

Date Accjuired: 20 Jul 06 9:59 am 

Instrument : . 6C MSD 

Method File: MAN06B_B.M 

Sample Name: 2007 rcl 028 1907 HI 

Misc Info: 

Vial Number : 1 



•'>%bundanoe 

t 



1 000000 j 

i 



500000' 



TIC: 20rd01.D\dataslin.ms 



Andro -D4 glue 



Methyltestosterone 



Q. i_. 



i ,. ^ ; _Bl t,i..|lL 11. , } 



AbundapoeJon 438.40 (438.10 to Abundancelon 301.30 (301.00 to 



1500 

1000 

500 




60000 



40000 



20000 



— 1 — I — 1 — I — I — r -T - 



Time--> 5.00 10.00 15.00 20.00 25.03 Tlme-> 11.50 12.00 



16.! 



&67 



h. 



Tim©-> 16.00 17.00 



Salbutamol -D3 



Abuni 



Cortisol D4 



Andro-Btio di TMS Andro-Etio mono TMS 
.^-Cflon 372.30 (372.00 Abundancelon 636.60 (636.30 Abundancelon 434.40 (434.10 Abundancelon 272.20 (271.90 
»wuy 4|,3i • . 12^0^461 lion 362.30 (562.00 



30000! 

i 

i 
20000] 

I 
10000 I 

I 

Or 



600 
400 
200 



'nme~> 



'vL^, 



200000 



100000 



4.00 4.50 nmB~> 22.50 



23.37 Time-'> 12.00 




600 
400 
200 



l>> . „ ».' ^WliJ-"''*.. „ ..!, 



/ 



12.87 Time~> 10.00 



11.30 



5a3a-5b3a Did 

3i 5b < trait : IRMS Epi testosterone - Testosterone 



THC -M 



Abundancelon 24120 (240.90 Abundancelon 432.40 (432.10 to 433.10): 20rcl01.D\dat3slm.ms Abundancelon 371,30 (371.00 



10000! 



5000 



12.iteff54 



I' ;i 



14.199 



12.458 



''ime-> 1230 
Cortisol 




15*79 



r"rTT-."fi-TT-f|' T ' / 'T- y |-i " >-i " r' Y ' i "^*T'i'^[-»- 




1000 



500 



U W....- 



13.17 "nme-> 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.O0 15.20 15.40 Time-> 17.00 



17.86 



THF 



THS 



11 BOH A/E 



Abundancelon 632.60 (63230 Abundancelon 636.60 (636.30 Abundancelon 548.50 (648J20 Abundancelon 622.50 (522.20 



20000' 
15000i 

i 

* 10000! 

5000: 

0' - 
Time~> 22.50 



1000000 



500000 



!• J 



•-— - 0} 

23.37 Tlme-> 21.50 




40000 



20000 



21 



^86 



22.37 Tj[ne-> 21,00 
Page 1/16 



21.86 Tlme--> 15.30 





15 


530 


40000 






20000 




15.811 

1 





i 11 



16.17 



LNDD0059 



File; C:\MSD18\jUILLET06\2007\20rcl01.D\da 

Operator: m37p35 
Date Acquired: 20 Jul 06 9:59 am 
Instrument: GC MSD 
Method Pile: MAN06B_B.M 
Sample Name: 2007 rcl 028 1907 HI 
Misc Info: 

Vial Number : l 
DHT DHEA Pregnanediol 



llKetoetiocholanolone 



Abundancelon 434.40 (434.10 Abundancelon 432.40 (432.10 Abundancelon 1 17.10 (1 16.80 Abundancelon 343.30 (343.00 



6000! 



14.a06 

n 

I! 



4000! ! 

i I! 

.14.198, 

' A I i 

2000! r I ! 



15000 



10000 



5000 



i h, \,, 



13Jb36 



'ime-> 14.00 



r} J \ 
Or-'f- > 



14.87 Time-> 13.40 



150000 



100000 



50O0O 



—•t 

14.10 Time-> 17.00 




15000 



10000 



5000 



14 



}556 



./ \ 



17.86 ■nme-> 14.00 



14.87 



5t) Androstandione 4 Androstenedione Inhib derivation 3a-5 Cyclo 

Abundancelon 432.40 (432.10 Abundancelon 430.40 (430.10 Abundancelon 361 .30 (361 .00 Abundancelon 432.40 (432.10 
600; I 60 I , ,1 , . , , , . 



400: 



200' 



200 
150 
100 



5ot^ 'W' *VvJ \Vv' 



40 



20 




40 



20 



rime-> 10.30 



11.60 Tlme-> 14.00 



' i Oh- 

15.30 Time~> 5.50 



6.00 



OI~r— T--, , 

Time~> 9.00 
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LNDD0060 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CC-11 
Version: B 
Date : 08/03/2006 
1/1 



VERIFICATION BES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CG/SM 

(screening et coniBimiation) 



Numero ^identification de I'appareil : ^^-^ ^> 

Date: t^(Sl.OC 

1 - Source dlonisation 

MSD Antotune : Ion 69 on 219 majoritaire 

Antotune : Abondance de I'ion 502 > 3% 
Repeller<35 

Polaris Ion time > 2 ms 

Observations : . 



Old Non 



V 



^ 



^ 



2 - Etancheit6 du svstfeme 

MSD 
Polaris 
Observations : 



18/69 (H20), 28/69 CN2), 32/69.(02), 

44/69 (C02)< 10% 

Air et eaXi : Intensite ion 19 < intensite ion 18 



Oui Non 

E 



3 - Sensibilite 

Screening Recal / Mix confonne 
Conf TP confonne - Fichier : 

TP confonne - Fichier : 
tP confonne - Fichier ; 
TP conforme - Fichier: 
TP conforme - Fichier: 

Observations : 



^ 


Non 

■ 








Code operatenr et paraphe : ^ ^ 



Cet enregistrement est a archtver dans U classeur C-MA-Ech de Vappareil 



LNDD0061 



Sun Jul 23 10;33:43 2006 
C;\MSDCHEM\l\5973N\atune.u 



ijy/jN Aucocune 



Instrument: Tnsd23 



Mass 69.10 
Ab 305769 
PwSO 0.60 



66 



71 



Mass 

Ab 

PW50 



218.90 

414318 

0.60 



1— 
216 



Mass 502.00 
Ab 63620 
PwSO 0.60 



i 



Ion Pol 

Emission 

EIEnrgy 

Filament 

Repeller 
lonFcus 
EntLens 
EntOffs 



PFTBA 



Zones : 
MS Source 
MS Quad 



POS MassGain -749 

MassOffs -10 

34.6 AmuGain 1452 

69.9 AxnuOffs 136 

1 Wid219 -0.019 

DC Pol POS 

27,78 

90.2 HEDEnab OJKI 

19.0 EMVolts 1571 

16.82 



San^les 8 

OPEN Averages 3 

Stepsize 0.10 



230 Fore line 
150 



70 



221 



500 



505 



Scan: 10.00 - 700.00 Samples: 8 Thresh: Step: 0.10 

677 peaks Base: 219.00 Abxjndance; 395072 

100^ 



80. 



60. 



40 



20. 



T-' — 1 r*-T 



-'T r 



100 



200 



300 



400 



500 



600 



Mass AbTond Rel Abund Iso Mass Iso Abund Iso Ratio 

69.00 29S512 100.00 70.00 3196 1,08 

219.00 395072 133.24 220,00 17120 4.33 

502.00 . 58664 19.78 503.00 5907 10.07 



Air/Water Check: H20~0.55% N2~3.41% O2~l,05% C02~0.06% N2/H20-618. 62% 
Column Flow: Front: 1.091 Back: ml/min. Interface Temp: 300 



Ramp Criteria: 

Ion Focus Maximum 
Repeller Maximum 



90 volts using ion 502; 
35 volts using ion 219; 



EM Gain 57302 
MassGain Values @Samples: -741®3 -736®2 -728®1 -70800 -664®FS 



TARGET MASS: 



50 



69 



131 



219 



414 



502 



800 



Amu Offset: 136.0 136.0 136.0 136.0 136.0 136.0 136.0 
Entrance Lens Offset: 15.8 16.8 16.8 16.8 16.8 16.8 16.8 



LNDD0062 



D:\msd23Vull07\2307\23rcI02.D 



Data File Name 23rcl02.D 
Data File Path D:\msd23\juil07\2307\ 

Operator m12p35 
Date Acquired 7/23/2006 9:50 
Acq. IVtetliod File IVIAN06B_B.M 

Sample Name 2307 rcl 028 2307 H1 
IVIisc Info 
Vial Number 1 
Instrument Name msd23 



# 


Pealt Type 


Signal 


Name! 


Target Respor 


1) 


*1STD 


301.3 


methyltestosterone 


3.594,132 


2) 




434.4 


Androsterone 


19,000,248 


3) 




434.4 


Etiocholanolone 


22,191,970 


4) 




241.2 


5a3adk)l 


568,493 


5) 




241.2 


5b3a dbl 


552,182 


7) 




434.4 


DHT 


369,967 


8) 




432.4 


DHEA 


1,007,187 


9) 




432.4 


Epitestosterone 


1.073,362 


10) 




432.4 


Testosterone 


1,220,504 


6) 




117.1 


Pregnanediol 


11,829,941 


11) 




371.3 


THC-M 


153,043 


12) 




405 


19 Norandrosterone 


64,090 


13) 




405 


19 Noretfocholanolone 


51,011 


14) 




545 


3'OH Slanozolol 


149,111 




Date : %}. 










Op6rateur : .. 
Recal Confer 








me: 


V 






Recal Non Conforme : 


[1 
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C:\msdchem\custrpt\CCANA.CRT 



7/23/2006 10:29 AM 



LNDD0063 



D:\MSD23\JUIL07\2307\23rcl02.D 





Data File Path D:\msd23UU1L07\2307\ 




D3te:,AhMM 






Data File Name 23rcl02.D 






Operateur: .'^.'k' 








Operator m12p35 














Acq. Method File IVIAN06B_.B.M 




CI ] 


HC[ 1 






Sample Name 2307 rcl 028 2307 H1 












Misc Info 






R§sultats : 


N^gatlf 


n 




Vial Number 1 








A verifier 


[ 1 




instrument Name msd23 














Calibration Title Calibration des stdroides endogenes 
3t Calibration Update Sun Jul 23 10:17:57 2006 
Flchier recal utilise 23rol02.D 

Peak Type Ret Time Signal Name 


Remarques : 






La; 


^:::: 






>: 






# 


Target Response 


Amount 


Units 


1) 


*ISTD 16.98 


301.3 


Methy {testosterone 


3,594,229 


200 


ng/ml 


2) 


12.23 


438.4 


Andro ~D4 glue 


118,700 


125 


ng/ml 


3) 


4.11 


372.3 


Salbutahrrol -D3 


1,362.595 


100 


ng/ml 


4) 


12.23 


434.4 


Androsterone 


18,997,325 


2000 


ng/ml 


5) 


12.49 


434.4 


Etiochoianolone 


22,306,104 


2000 


ng/ml 


6) 


12.62 


241.2 


5a3a diol 


568,637 


100 


ng/ml 


7) 


12.77 


241.2 


5b3a diol 


557.477 


100 


ng/ml 


8) 


17.59 


117.1 


Pregnanedio! 


12,091,894 


400 


ng/ml 


9) 


14.43 


434.4 


DHT 


347,243 


50 


ng/ml 


10) 


13.65 


432.4 


DHEA 


1.006.805 


100 


ng/ml 


11) 


14.2i 


432.4 


Epitestosterone 


1,079.666 


40 


ng/ml 


12) 


15.09 


432.4 


Testosterone 


1.219.868 


40 


ng/ml 


13) 


17.34 


371.3 


THC-M 


152.549 


15 


ng/ml 


14) 


4.13 


369.3 


Salbutamol 


1,273,263 


93 


ng/ml 


15) 


15.53 


522.5 


11 bOH Etiochoianolone 


3.099,781 


200 


ng/ml- 


16) 


21.29 


548.5 


THS 


1.435.154 


50 


ng/ml 


17) 


22.04 


636.6 


THF 


35,717,950 


1500 


ng/ml 


18) 


22.79 


632.6 


Cortisol 


869,049 


50 


ng/ml 


19) 


14.57 


343.3 


11 Ketoetlocholanonlone 


925,060 


100 


ng/ml 


20) 


0.00 


432.4 


3a-5C 







ng/ml 






[Surface] 


[concentration] 


Valeurs conventlonnelies 












de relet 


1 






Ad4fllu/Si*100 


3.3 




<16.7 






T/ET 


1.1 




Rapport 


>4 






Testosterone 




40.0 


Concentration 


>200 






Epitestosterone 




40.0 


Concentration 


>200 






Androsterone 




2.000 


Concentration 


> 10000 






Etiochoianolone 




2.000 


Concentration 


> 10000 






DHEA 




100 


Concentration 


>200 






DHT 




50 


Concentration 


>20 






Andro / Etio 


0.9 




iRapport 


>3 






5a3a / 5b3a diol 


1.0 




Rapport 


>2 






THC -IW 




15.0 


Concentration 


> 15 






Salb/Salb D3 * 100 


93 


93.3 


Concentration 


>75 






Cortisol /THS 




1.0 










THF/THS 




30.0 










11 bOH etio /THS 




4.0 


Pour Info (R&D) 








THF 




1500 










Sl/3a5c 


#DIV/0! 











LNDD0064 



ile:' D:\MSD23\JUIL07\2307\23rcl02,D\da 

perator: ml2p35 

■ate Acquired: 23 Jul 06 9:50 am 

nstrument: m5d23 

iethod Pile: MaN06B_B.M 

ample Name: 2307 rcl 028 23 07 HI 

dsc Info: 

ial Number : 1 



Andro -D4 glue 



Methyltestosterone 



idance 
00000 

oodoo 



TIC: 23rcf02!b\datasim.m5 ! {Abijnidahceion 438>»0 (438!'f0 tc AbundanceJon 301 .30 (301 .00 tc 



4t- 



J 



. v,M l 



il 

i i 

I ! 

i 



2000 



10OO 



■V-r- 




16, 



)80 



>~> 5.00 10.00 15.00 20.00 25.00 I \T\m6-> 11.50 12.00 : ?rime-> 16!00 ITJOO 

.butamol -03 Cortisol D4 Andro-Etio di TMS Andro-Etio mono TMS 



idancelon 372.30 (372.00 Abundance Ion 636.60 (636.30. Abundancelon 434.40 (434.10 Abundancelon 272.20 (271.90 

ftfinrinJ a kMi 20001 I . iihoi ■■ i r>>« oeo -an /hc^ nn 



60000 


4. 


15 


40000 






200OO 



|-Tr-r-t4 





4.00 



4.50 = nnme-> 22.50 




1000 



500 



Ion 362.30 <&62,00 




-*-* 



12.861 !rime-> 10.00 



1 — I — , — 1^ — p- 
11.29 



Ja-5b3a Diol 
5b < trait : IRMS Epitestost§rone - Testosterone 

ndancelon 241.20 (240.90; Abui 
12.fe21 
12.773 
I 



THC -M 




20000 



10000 



Ion 432.40 (432.10 to 433.10): 23rc{02.D\dataslm.ms ; Abundancelon 371.30 (371.00 
14215 15J092 j : I 

3000 
2000 
1000 



U- 



1 I r r i I I I I I i"| 




■t-r-rr-rT-r, 



13.16; Tlnn©-> 14.00 14.20 14.40 14.60 14,80 15.00 15.20 16.40 ' ?rime-> 17.00 



17.86 



rtisbl 



THF 



THS 



11 BOH A/E 



indancelon 632.60 (632.301 Abundancelon 636.60 (636.30! Abundancelon 548.50 (548.20; Abundancelon 522.50 (522.20 



40000 



20000 



22. 



1^95 



2000000 

1500000 

1000000 

500000 



U 



ie-> 22.50 



22. 



»0 



1 ! 



80000 
60000 
40000 
20000 



23.37 ^nme->21.50 



I I r "I ■" I 



L 



21 



>8S 



> I 



u 



22,37_ !TI«]ner>.2.LQ0. 
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21.86; Time-> 15.30 




16.16 



LNDD0065 



ile:" D:\MSD23\JUIL07\2307\23rcl02.D\da 

perator: ml2p35 

ate Acquired: 23 Jul 06 9:50 am 

nstrument: mscl23 

ethod File: MAN06B_B.M 

attiple Name: 2307 rcl 028 2307 HI 

isc Info: 

ial Number ; 1 

DHEA Pregnanediol 



danceion 434,'4b {434.10 Abundahcelon 432.40 (432.'idi JAbuhdanceJon "117.16"(116!80 




20000 



10000 



13JB54 



! i 



IH 



14.87 1 •TimB-> 13.40 



14.09 i fnme-> 17.00 





17. 


>90 


200000 






100000 









1 


-W- 



llKetoetiocholanolone 

'Abundancelon 343.30 (343.00: 
I4.fe66 
20000 

15000 

10000 

5000 



^ 



17.86': !Time-> 14.00 



14.87 



Andr ostandione 4 Androstenedione mhib derivation 3a- 5 Cyclo 
idancBlon 432.40 (432.10! |Sbundance!on 430.40 (430.10] |i^undance1on 381^30 (Sefoo^ ^Nawtdari^^^ 



400 



200 




20O 



s-> 10.30 




800 
600 
400 
200 



uw^vMaw 



40 



20 



1 1 — ■ 1 1 1 1 1 ! ; T -i~r ■ ! ■ I — I— 1—1 — I — • • 0\ — I— I — t— r 

11.59 i {rime-> 14.00 15.30; iTirne-> 6.50 6.00 ' [nme-> 9.00 
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LNDD0066 



LNDD 



ENRBGISTREMENT 



Codijfication : E-CC-11 
Version: B 
Date : 08/03/2006 
1/1 



VERIFICATION DES PERFOBMANCES INSTRUMENTALES EN CG/SM 

(screening et confirmation) 



Numdro d'identification de I'appareil : P'Slyf^ 

Date: t-^/y^^ ci& 



1 - Source d'ionisation 



MSD 



Autotune : Ion 69 ou 219 majoritaire 
Antotune : Abondance de I'ion 502 > 3% 
RepellerOS 
Polaris Ion time > 2 ins 

Observations : . 



Oui Non 



^• 


^ 




er 









2 - Etancheit^ du svsteme 

MSD 
Polaris 
Observations : 



Oui Non 



18/69 (H20), 28/69 (N2), 32/69.(02), 

44/69 (C02)< 10% 

Air et ea\i : Intensite ion 19 < intensity ion 18 



a- 









3 - Sensibaite 

Screening 
Conf~. 



Recal / Mix confonne 
TP confonne - Fiehier ; 
TP Gonfoime - Fiehier ; 
TP confonne - Fiehier 
TP confonne - Fiehier: 
TP confonne - Fiehier: 



Oui Non 



>r- 




















1 



Observations : 



Code operateur et paraphe : 




^^ 



Cet enregistrement est d archiver dans le classeur C-MA-Ech de Vappareil 



LNDD0067 



Mon Jul 24 10:47:26 2006 
C: \MSDCHEM\l\5973N\atune , u 



S973N Auto tune 



Instrument: MSD 19 



i Mass 
{ Ab 
! Pw50 



69.00 

468481 

0.61 



66 



71 



Mass 

Ab 

Pw50 



219.00 

417628 

0.61 



— I — ■ 
216 



IK 



Mass 

Ab 

Pw50 



502.00 

36635 

0.61 



Ion Pol 



142 

-10 

1946 

129 



POS MassGain 
MassOf f s 
Emission 34.6 AmuGain 
EIEnrgy 69.9 AmuOffs 
Filament 1 Wid219 -0,014 
DC Pol NEG 
Repeller 27.94 

lonFcus 90.2 HEDEnab ON 
EntLens 14.5 EMVolts 1153 
EntOffs 19.07 



PFTBA 



Zones: 

MS Source 

MS Quad 



Samples 8 

OPEN Averages 3 

Stepsize 0.10 



230 Foreline 
150 



221 



500 



505 



j Scan: 10.00 - 700.00 Samples: 8 Thresh; Step: 0.10 
I 761 peaks Base: 69.00 Abuhdahcis: 459136 
; 100 -! 



80 



60 -• 



40 -1 



20 



-r-l-A^ 



100 

Mass 
69.00 
219.00 
502.00 



200 



300 



400 



500 



600 



Abund Rel Abund Iso Mass Iso Abund Iso Ratio 

459136 100.00 70.00 4865 1.06 

406464 88.53 220.00 17400 4.28 

34872 7.60 503.00 3570 10.24 



75 



Air/Water Check: H20-0.73% N2'-0.95% 02-0.41% CO2-0.11% N2/H20-129 . 88% 
Column Flow: Front: 1.19 6 Back: ml/min. Interface Temp: 300 



Ramp Criteria: 

Ion Focus Maximum 
Repeller Maximum 



90 volts using ion 502; 
35 volts using ion 219; 



MassGain Values ^Samples: 14563 14562 16061 



EM Gain 16160 
17560 1936FS 



TARGET MASS 



50 



69 



131 



219 



414 



502 



Amu Offset: 
Entrance Lens Offset: 



129.0 129.0 
19.1 19.1 



800 



129.0 


129.0 


129.0 


129.0 


129.0 


19.1 


19.1 


19.1 


19.1 


19.1 



L1VDD0068 



D:Vnsd19\juii07\2407\24rcl01 .D 



Data File Name 24rcl01 D 
Data File Path D:\msd19\jull07\2407\ 

Operator nn45p35 
Date Acquired 7/2472006 10:59 
Acq. Method File MAN06B_B.M 
Sample Name 2407 rd 028 2407 H1 
MIsc Info 
Vial Number 1 
instrument Name MSD Id 



# Peak Type 


Signal 


Name 


Target Response 


1) *ISTD 


301.3 


Methyltestosterone 


2.390.780 


2) 


434.4 


Androsterone 


7,866,133 


3) 


434.4 


Etlocholanolone 


9,038,852 


4) 


241.2 


5a3a diol 


368,243 


5) 


241.2 


5b3a diol 


376.585 


7) 


434,4 


DHT 


182,915 


8) 


432.4 


DHEA 


495,087 


9) 


432.4 


Epitestosterone 


529.436 


10) 


432.4 


Testosterone 


607,696 


6) 


117.1 


Pregnanedlol 


10,350,930 


11) 


371.3 


THC-M 


90.855 


12) 


405 


19Norandrosterone 


34,032 


13) 


406 


19 Noretlocholanolone 


25.904 


14) 


545 


3'OH Stanozolol 


45,045 



Operateur : z^.C,. 



Recal Conforme : 
Recal Non Conforme : 



n 



Page 1 of 1 



C:\I«SDCHEM\CUSTRPT^CCANA.CRT 



7/24/200611:37 AM 



LNDD0069 



D:\MSD19UUIL07\2407\24rcl01 .D 



Data File Path D:\msd19UUIL07\2407\ 
Data File Name 24rcl01 .D 
Operator ni45p35 
Acq. Method RJe MAN06B_B.M 
Sample Name 2407 rcl 028 2407 H1 
Misc Into 
Vial Number 1 
Instrument Name MSD 19 
Calibration Title Calibration des steroides endogenes 
Last Calibration Update Men Jul 24 11:26:39 2006 
Fichier recal utilise 24rcl01 .0 



Date:. ..£4.^4/^1..... 
Op6rateur : h.X^. 

C[] HC[3 



R^suttats : 



Remarques : 



N6gatif 
Averifii 



nee 

i. 



[] 
[] 



# Peak Type Ret Time 


Signal 


Name 


Target Response 


Amount 


Units 


1) *ISTD 16.99 


301.3 


Methyltestosterone 


2,391,710 


200 


ng/ml / 


2) 


12.22 


438.4 


Andro -D4 glue 


50,453 


125 


ng/ml 


3) 


4.11 


372.3 


Salbutamol -D3 


1,044,849 


100 


ng/ml 


4) 


12.23 


434.4 


Androsterone 


7,866,064 


2000 


ng/ml 


5) 


12.48 


434.4 


Etiocholanolone 


9,035,193 


2000 


ng/ml 


6) 


12.62 


241.2 


5a3a diol 


367,793 


100 


ng/ml 


7) 


12.77 


241.2 


5b3a diol 


376,952 


100 


ng/ml 


8) 


17.60 


117.1 


Pregnanediol 


10,360,930 


400 


ng/ml 


9) 


14.42 


434.4 


DHT 


177,629 


50 


ng/ml 


10) 


13.65 


432.4 


DHEA 


495,087 


100 


ng/ml 


11) 


14.22 


432.4 


Epitestosterone 


530,172 


40 


ng/ml 


12) 


15.10 


432.4 


Testosterone 


607,696 


40 


ng/ml 


13) 


17.37 


371.3 


THC-M 


90.855 


15 


ng/ml 


14) 


4.13 


369.3 


Salbutamol 


946,474 


89 


ng/ml 


15) 


15.83 


522.5 


1 1 bOH Etiocholanolone 


550,866 


200 


ng/ml 


16) 


21.31 


548.5 


THS 


526,873 


50 


ng/ml 


17) 


22.06 


636.6 


THF 


10,289,925 


1500 


ng/ml 


18) 


22.82 


632.6 


Cortisol 


209,177 


50 


ng/ml 


19) 


14,68 


343.3 


11 Ketoetiocholanorilone 


564,223 


100 


ng/ml 


20) 


0.00 


2412 


3a-5C 







ng/ml^ 





[Surface] 


tconcentratlon] 


Valeurs conventionnelles 








de rejet 


I 


Ad4 glu / Si MOO 


2.1 




< 12.91 


T/ET 


1.1 




Rapport 


>4 


Testosterone 




40.0 


Concentration 


>200 


Epitesto 




40.0 


Concentration 


>200 


Androsterone 




2,000 


Concentration 


> 10000 


Etiocholanolone 




2,000 


Concentration 


> 10000 


DHEA 




100,0 


Concentration 


>200 


DHT 




50.0 


Concentration 


>20 


Andro / Etio 


0.9 




Rapport 


>3 


5a3a/5b3adioi 


1.0 




Rapport 


>2 


THC -M 




15.0 


Concentration 


>15 


Saib/Salb D3 * 100 


91 


89.1 


Concentration 


>75 


Cortisol /THS 




1.0 






THF /THS 




30.0 






11 bOH etio /THS 




4.0 


Pour info (R&D) 




THF 




1500 






S!/3a5c 


#DIV/01 









/ 



LNDD0070 



File: D:\MSD19\JUIL07\2407\24rcl01.Q\da 

Operator: in45p35 

Date Acquired: 24 Jul 06 10:59 am 

Instrument: MSD 19 

MAN06B_B.M 

2407 rcl 028 2407 HI 



Method File: 
Sample Name: 
Misc Info: 
Vial Nuiaber 



Abundance 

i 


TIC: 24rcl01.D\dataslm.ms 




eoooool 
1 








I 

4000001 

1 








i 
200000J 










.,., ,1, . t , 


. I o . Il . 1 I 




Time-> 5.00 


10.00 15.00 20.00 


■•■ . 1 , 1 

25.00 



Andre — D4 glue 



Aibiindanoelon 438.40 (438.10 to 439 
1000 



500 




1 — I — r— I — I I t — r- 

lnme~> 11.50 12.00 



Methyl test OS teroae 



fikbundancelon 301.30 (301.00 to 302 
16. 



40000 



20000 



1 1 1 1 j 1 1 1 1 1\ I . I p 1 . 1 
Tlme-> 16.00 16.50 17.00 17.50 



Salbutamol -D3 



Cortisol D4 



Andro-Etio di TMS Andro-Etio mono TMS 




Abundance on 636.60 (636.30 to K 


3000 




2000 




1000 






LA . 


0-^ 

nme-> 


23.00 



^bundanceion 434.40 (434.10 to 4: 
12^2jf83 

150000 




Tirne-> 



12.50 



^bundancelon 272.20 (271.90 to 2i 



1000 



500 



Ion 362.30 (362lp0 to 3e 




' r I I I ) I I I I I 1 I I ■ 

Time-> 10.50 11.00 



5a3a— 5b3a Diol 

si 5b < trait : IRMS Epitestosterone - Testosterone 



Abundancelon 241 .20 (240.90 to 2* 



lOOOOi 



5000 ( 



: 12 



fel»773 



12.480 



Titne-> 12.50 13.00 




I I ■ ' • I ' t • I f ■ I ■ 1^ i I • • ' I 
nme-> 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40 



THC -M 






Abundance on 371.30 (371.00 to 37 


2000 






1500 






1000 






500 


II 


0— r-T-r-1-T— r-r-i -t — 

rime-r> 17.50 



Cortisol 



Abundancelon 632.60 (632.30 to 6: 



10000 



5000i 



Time~> 



23!oO 



THF 






^bundance 


Ion 636.60 (« 
22. 


»36.30to63 
)61 


600000 






400000 






200000 






n 


.... l' .... , 




nine-> 


22,00 



THS 




11 BOH 


A/E 


^bu^dance 


Ion 522.50 (522.20 to 52 
15^^63 \ 


20000 




15.835 

A 


10000 







Tlme-> 


\\n . 


1 1 1 1 1 1 1 . T -> 

15.50 16.00 
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File: 
Operator: 
Date Acquired: 
Instrument : 
Method File: 
Sample Name: 
Misc Info: 
Vial Number ; 

DHT 

Abundance Ion 434.40 (434.10 to 4^ 
i UA25 

3000! 



D: \MSD19\JUIL07\2407\24rcl01 , D\da 

m45p35 

24 Jul 06 10:59 am 

MSD 19 

MAN06B_B.M 

2407 rcl 028 2407 Hi 



4000 



2000| 14.220 

iooo| l\ I I 



Ttme-> 14.00 



14.50 



DHEA P r6gnanediol 

Akbundancelon 432.40 (432.10 to 43 



llKetoetiocholanolone 



10000 



5000 



— r^i — r^-r 
Time-> 13.50 14.00 



Abundance Ion 1 1 7.1 (1 16.80 to 1 1 
17j^03 
200000 

160000 

100000 

50000 

oLr-r-i-r 



nine-> 



17.50 



5b Androstandione 4 Androstenedione Inhib derivation 3a-5 Cyclo 



Abundancelon 432.40 (432.10 to 4^ 
i 
1 
400j 



200 



0- 



J\J 



IJ^ 



nme-> 10.50 11.00 11.50 




U|"i" I I I I I I I I I I > I I 

nme-> 14.00 14.50 15.00 
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B 



B6-b 



•^ LNDD's accreditation certificate jfrom ISO with 2006 scope of accreditation 
for LNDD and corrected scope on date of the 12th of december 2006 



^ Lm)D's accreditation certificates firom WADA (2003 to 2007) 



LNDD0073 



B ' AC G RED IT AT I 



ik»; 






'■ 




HIP 









• •• . ^,<7'.,'S?^/'"-Vt.^j:^y-v/^"'^,,:.'jV;vufs/\:.,r.,i--,'';.-.v ...■ . 



est ac^redit^'-^l^ SeQfipnM^ 




.tion 



et idelivier dtfs ddoLimeats d*aiia]:yses,p^rt^tife logotype du Coi^c|)Our lesdites pi^sii^t'ous et 



-: L^>^dite de J'acj^ditetion est'pr^|i§&^^^ d'anis son 

• ayeiaaQtett\|^e^^ p^SSe^ ■Wl^rktoire ^jjesgagfe arespect^)^'|.to\it moment 

'-' ' ies^lgences 4''iic^ir&ita^94"&iCp5RX&^ po%:9bijfonnesXia.ii^rm^ ' 



Ix itesideiit;di!|.;:Caim de Sectioii : 
Chdimdh. ofSei^QnCpiHmt(&s ': 



LebirdSeur dii Cofirac : 
DmeiprdfCqfrac : 





LNDD0074 




Section Laboratoires - Convention n° 779 



ATTESTATION D'ACCREDITATION 



Le Cofrac atteste que i'organisme ci-dessous designs : 



NOM: 

Adresse : 



LABORATOIRE NATIONAL DE DEPISTAGE DU DOPAGE (L.N.D.D.) 
143, Avenue Roger SALENGRO 
92290 CHATENAY-MALABRY 



.est accr6dit6 selon la norms NF EN ISO/CEI 17025 version 2006 pour son ou ses 
laboratoire(s), site(s) et perimetre(s) d'accred'rtation precisement definis dans I'annexe ou les 
annexes technique(s) suivante(s) : 



Annexe technique : L.N.D.D,, accreditation n"" 1-1174 



Cette accreditation est la preuve de la competence technique du laboratoire pour les activites 
susmentionnees et du bon fonctlonnement dans ce laboratoire d'un systeme de management 
de la qualite adapte(cf communique conjoint ISO / ILAC / lAF du 18 juin 2005). 



La presente attestation est valable du 01/05/2006 au 28/02/201 1 

Fait §1 Paris, le 28/04/2006 

Pour le DIrecteur G§n§ral du Cofrac, le Responsable de P6le 

EricCHORIN 




Cette attestation et son ou ses annexe(s) technlque(s) pourront faire I'objet de modifications par avenant de ia part 

du Cofrac. 

Cette attestation annule et rempiace toute attestation anterieure remise, a compter de la date de debut de validite 
mentlonnee ci-dessus, 

Les attestations, annexes techniques et avenants p6rim6s doivent 6tre conserves conform^ment aux dispositions 
d'archivag^ de i'organisme et dans le respect des exigences I6gales. ^____ 
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Section Laboratoires - Accreditation n"" 1-1174 



ANNEXE TECHNIQUE 

a Tattestation d*accreditation (convention n"" 779) 

Norme NF EN ISO/CE1 1 7025 v2005 



L'entite juridique ci-dessous designee : 



NOM: 

Adresse : 



LABORATOIRE NATIONAL DE DEP1STAGE DU DOPAGE 

143, avenue Roger Salengro 
92290 CHATENAY-MALABRY 



est accreditee par le Cofrac - Section Laboratoires - pour son ou ses laboratoire(s), site(s) et 
unite(s) technique(s) suivant(s) : 



SITE CONCERNE 


Nom : 

Adresse : 


LABORATOIRE NATIONAL DE DEPISTAGE DU DOPAGE (L.N.D.D.) 

143, Avenue Roger SALENGRO 
92290 CHATENAY-IVIALABRY 





Unite technique : 
DEPARTEiWENT RECHERCHE ET DEVELOPPEiVlENt BIOLOGIE (DRDB) 

L'accreditation est accordee selon le perlnn^tre suivant : 

DOPAGEH ANALYSES DECONTRQLEDU DOPAGE HUMAIN 

en application du referentiel "Standard International pour les Laboratoires" (ISL-SIL) et 
documents rattaches annexes publles par TAgence Mondlale Antidopage (WADA-AIVIA), dans 
ie cadre de la collaboration ILAC/WADA (AMA). 

Elle porte sur les analyses suivantes : 



Date de prise d'effet : 01/05/2006 
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Section Laboratoires- Accreditation n"" 1-1174 



Unite technique : 



DEPARTEMENT COMTROLE ET DEVELOPPEMENT CHIMIE (DCDC) & 
DEPARTEIVIENT RECHERCHE ET DEVELOPPEMENT CHIMIE (DRDC) 



^accreditation est accord^e selon le p§rimetre suivant : 



DOPAGEH ANALYSES DECONTROLEDUPOPAGEHUMAIN 

en application du rSferentiel "Standard International pour les Laboratoires" (ISL-S1L) et 
docurnents rattach^s annexes publics par I'Agence Mondlale Antidopage (WADA-AMA), dans 
le cadre de la collaboration ILACMADA (AMA>. 



Elle porte sur les analyses suivantes 



I Date de prise d'effet : 01/05/2006 
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Section Laboratoires- Accreditation n*^ 1''1174 



Fait a Paris, le 30 mars 2006 



LeRejii 



Robin 




le d'accredltation 



Date de prise d'effet : 01/05/2006 
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Section Laboratoires- Accreditation n** 1-1791 



ANNEXE TECHNIQUE 

a Tattestatlon d'accreditation (convention xf 2653) 

Noime NF EN ISO/CE1 1 7025 v2005 



L'entite juridique ci-dessous designee : 



NOM: 
Adresse : 



AGENCE FRANCAISE DE LUTTE CONTRE LE DOPAGE (AFLD) 

39. Rue Saint Dominique 
75007 PARIS 



est accreditee par le Cofrac - Section Laboratoires - pour son ou ses laboratoire(s), site(s) et 
unit§(s) technique(s) suivant(s) : 



SITE CONCERNE 



Nom : 

Adresse 



DEPARTEMENT DES ANALYSES -AFLD 

143, Avenue Roger SALENGRO 
92290 CHATENAY-MALABRY 



Unite technique : 
SECTION RECHERCHE ET DEVELOPPEMENT BIOLOGIE (SRDB) 

L'accreditation est accordee selon !e p6rimetre sulvant : 

DOPAGEH ANALYSES DECONTROLEDUBOPAGEBPCJMAIN 

en application du referentiei "Standard international pour ies Laboratoires" (ISL-SIL) et 
documents rattach^s annexes publics par TAgence Mondiale Antidopage (WADA-AMA), dans 
!e cadre de la collaboration ILACA/VADA (AI\/1A). 

Elle porte sur las analyses suivantes : 



Date de prise d'effet : 15/12/2006 
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Section Laboratoires-- Accreditation n*" 1-1791 



Unite technique : 

SECTION CONTROLE ET DEVELOPPEMHNT CHIMIE (SCDC) & 
SECTION RECHERCHE ET DEVELOPPEMENT CHIMIE (SRDC) 



L'accreditation est accordee selon le perimetre suivant .: 
DOPAGEH ANALYSES BE CONTROLE DUDOPAGEHUMAIN 

en application du referentiel "Standard International pour les Laboratoires" (ISL-SIL) et 
documents rattach§s annexes public par I'Agence Mondiale Antldopage (WADA-AIVIA), dans 
le cadre de la collaboration ILAC/WADA (AMA). 

Elle porte sur les analyses suivantes : 



I Pate de prise d'effet : 15/12/2006 
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Section Laboratoims - Accreditation n"* I'lTOI 



Fait a Paris Je 14/12/2006 



Le Resptrisable d'accr^ditatlon 




Robin LECffiY 



1 Pate de prise d'effet : 15/12/2006 
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Co m m is si o n m edi c ale 




CoMiTfi International Olympique 











l4> 



rrpflitp 



If '^^ 



f cij.1 



Nous CERTIFIONS QUE I,E 

LABORATOIRE NATIONAL 

DE DEPISTAGE DU DOPAGE 

PARIS 

EST HABIL1T6 A EPFECTUER LES ANALYSEi OB C0NTRC>LB ANTIDOPAGE 

AU NOM DU COMITfe INTERNATIONAL OLYMPtQUE 

ET DE L'AGENCE MONDIALE ANTIOOPAGE POUR LA PllRIODE DU 

I'' Janvier 2003 au 3 1 decembre 2003 




lePr£sident DU CIO 



fij^Y^ i-'-ni 




President 
Agencb MondialeAntidopage 




"^^^--^-r^ 



AGEHCE 
^MONDIALE 
ANTIDOPAGE 
franc jeu 




LNDDOlOl 



Commission me die ale 




C0MIT6 International Olympique 




Nous CERTIPIONS QUE LE 

LABORATOIRE NATIONAL 

DE DEPISTAGE DU DOPAGE 

PARIS 

EST HABILITi A BFFECTUER LES ANALYSES DB CONTROLE AMTIDOPAGE 

AV NOM uu CoMiTfi International Olympique 

ET DE L'AGENCE MONOIALB ANTIDOPAGE POUR LA PJfeRIODE DU 

1'^ Janvier 2004 au 31 dicembre 2004 



LE President du CIO 







President 
Agence MonouleAntidopace 




AGENCE 
■efMONdlALE 
ANTIDOPAGE 
franc jeu 
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Evolution of LNDD's forms used for IRMS (E-FGR-06 version A to E) 



LNDD0106 




ENREGISTREMENT 



Codification : E-FCR-06 
Version: A 
Date : 18/09/01 
Page : 1/1 



FICHE D'ANALYSE / RESULTATS CPG/C/SMRI 



EchantiUon : 










PH: 




Density : 








Prise d'essai (PE) : 




mL ] 




illon: 




Dilution de I'echant 


1/ 



Code operatenr : 
Sexe: 



Date PE : 



IJ 



Volume echantillon : 
Volume d'eau ajoute : 



Instrument: 



CPG/C/SMRI Isoprime 



Repertoire : 
Fraction Kctos (Fl) : 



r'C 



f^\WV^ 





Blanc 




EchantiUon 

u fichier : 






Nom du fichier : 


Nomd 






tr 


tir 


6^^C7o» 


tr 


tir 


s^^cVoo 


SI 




1 






1 




Etiocholanolone 














Andiosterone 















Fractions Dials (F2). ; 





Blanc 


Echantillon 




Nom du fichier : 


Nom du fichier : 




tr 


trr 


5'^c7o. 


tr 


trr 


5^^CV.. 


SI 




1 






1 




SbAdiol 














Pdiol 






















5bAdiol/Pdiol 







Commentaires . ; L'analyse isotopique de I'^chantiUon indique la presence d'une 
source exog^ne de testosterone ou d'un de ses precurseurs 



Anomalies n° : 



Derogations n" 



LNDD0107 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification : E-FCR-06 
Version : B 
Date : 20/06/03 
Page : 1/1 



FICHE D'ANALYSE / RESULTATS CPG/C/SMRI 



Echantillon : 



pH: 



Prise d'essai (PE) : 



Densite : 



Code operateur 



Sexe 



mL 













Date PE : 





Dilution de I'echantillon 



1/ 



Volume echantillon : 
Volume d'eau ajoute : 



Instrument : 



CPG/C/SMRI Isoprime 



Repertoire : 
Fraction K^os (Fl> : 









Blanc 


EchantiUon 




Nom du fichier : 


Nom du fichier: 




tr 


tir 


5 C13 7~ 


tr 


tir 


6 CIS Ao 


SI 




1 






1 




Etiocholanolone 














Androsterone 















Fractions Diols (¥2) : 





Blanc 


Echantillon 




Nom du fichier : 


Nom du fichier : 




tr 


tn 


scis'a. 


tr 


trr 


5C13*A. 


SI 




1 






1 




SbAdiol 














5a Adiol 


- 


- 


_' 


. 


- 


_< 


Pdiol 




















5a Adipl/ Pdiol 


•~ 


- 


5b Adiol /Pdiol 







Commentaires : 



Ecart(s) n'* : 



Non conformit^(s) volontaire(s) n° : 



LNDD0108 



LNDB 


ENREGISTREMENT 


Codification : E-FCR-06 
Version : C 
Date : 20/07/04 
Page : 1/2 




HGHF, B^ANALYSE / RESULTATS CPG/C/SMRI 



Echantillon : 



Code operateiir etvisa: 



Instrument : 



CPG/C/SMRI 



R6pertoire : 



Valeur isotopique du r^ctif de derivation: 



Fraction Fl (metabolites de la cortisone et dn Cortisol) 






Blanc urinaire 


EchantiUon 






Norn du ficMer : D ATA_ 


Nom du jBchier ; DATA_ 




tr 


trr 


5"C%o 
mesuree 


5"C%o 
corrigee * 


tr 


trr 


5^0 %o 
mesuree 


8"C%o 
corrig6e * 


SE 




1 




- 




1 




- 


11 Keto Etiocholanolone 


















1 1 P OH Etiocholanolone 


















lip OH Androst^rone 



















Fraction F2 CK.€tos) 





Blanc urinaire 


Echantillon 




Nomdufichier: DATA_ 


Nomdufichier: DATA_ 




tr 


trr 


5"C%o 
mesur6e 


5"C%o 
corrigee * 


tr 


trr 


5"C%o 
mesuree 


5"C%o 
corrigee * 


SE 




I 




- 




1 




... .. 


Etiocholanolone 


















Androsterone 



















LNDD0109 







Codification : E-FCR-06 


LNDD 


E]SKEGISTREMENT 


Version : C 
Date : 20/07/04 
Page: 2/2 


FICHE ©'ANALYSE / RESULTATS CPG/C/SMRI 



Fraction F3 (Diols) 





Blanc urinaire 


Echantfllon 




Nom du fichier : DATA 01 1 


Nom du fichier: DATA 012 




tr 


trr 


8"C%o 
mesur^e 


6"C%o 
comg6e * 


tr 


trr 


mesuree 


8"C%o 
corrigee * 


SE 




1 




- 


849 


1 




- 


5p Androstan 3a 1713 diol 


















5a Androstan 3a 17p diol 


















5Pr6gnan3a20adiol 




















53Adiol/Pdiol 






SaAdiol/Pdiol 







* : valeur corrig6e par rapport au reactif de derivation 



Conclusions: 



Ec£irt(s) n** : 



Cet enregistrement est & mettre dans le dossier de confirmation 



LNDDOllO 



LNDD 



Echantillon : 
Instnmieiit : 



ENREGISTREMENT 



Codification : E-FCR-06 

Version : D 

Date : 17/09/04 

Page? : 1/2 



FICHE ©'ANALYSE / KESULTATS CPG/C/SMRI 



Valeur isotopique du reactif de derivation: 



Fraction Fl (metabolites de la cortisone et &a cortisoD 



Code operateur etvisa: 



CPG/C/SMRI Isopiime Repertoire : 






Blanc urinaire 


Echantillon 




Nom du ficMer : D ATA_ 


Nomdufichier: DATA_ 




tr 


trr 


5 C %o 
mesuree 


5"C%o 
corrig6e * 


tr 


trr 


5"C%o 
mesuree 


5^^C%o 
corrigee* 


' SE 




1 




- 




1 




- 


11 Keto Etiocholanolone 


















1 Ip OH Etiocholanolone 


















llpOHAndrosterone 



















Fraction F2 OSMos) 



' 


Blanc urinaire 


Echantillon 




Nomdufichier: DATA_ 


Nomdufichier: DATA_ 




tr 


trr 


mesuree 


5"C%o 
corrigee * 


tr 


trr 


5^^C%o 
mesur6e 


5''C%o 
corrigee * 


SE 




1 




- 




1 




- 


Etiocholanolone 








■■ 










Androst6rone 




















Etiocholanolone - 11 Keto Etio ^'^ 






Androsterone - 1 1 Keto Etio 






[(E+A)/21-llKetoEtio^'^ 







LNDDOlll 



LNDD 



ENKEGISTREMENT 



Codification : E-FCR-06 

Version : D 

Date : 17/09/04 

Page : 2/2 



FICHE D'ANALYSE / RESULTATS CPG/C/SMRI 



Fraction F3 ffliols) 





Blanc urinaire 


Echantillon 




Nom du ficMer : DATA 


Nom du fichier : DATA_ 




It 


trr 


5"C%o 
mesuree 


5"C%a 
coirigee * 


tr 


trr 


5"C96o 
mesur6e 


5"C%o 
corng6e* 


SE 




1 




- 




1 




- 


5pAndrostan3al7|3diol 


















5a Androstan 3a 17|3 diol 


















5 Pr^gnan 3a 20a diol 




















53Adiol/Pdiol^^ 






5aAdiol/Pdiol^^ 








5P -Pdiol^^^ 






5a-Pdiol^^^ 







* : valeur comg6e par rapport au reactif de derivation 
^^^ : calcul avec valeurs corrigees 
^^^ : calcul avec valeurs non corrigees 



Goncluslons 



Ecart(s) n** : 
Cet ehregistrement est a mettre dans le dossier de confirmation 



LNDD0112 



LNDD 



Echantillon : 
Repertoire: 



ENREGISTREMENT 



Codification : E-FCR-06 

Version : E 

Date: 24/11/05 

Page : 1/2 



FICHE D^ANALYSE / RESTJLTATS GC/C/IRMS 



Valeur isotopique du r&ictif de derivation: 



Instrument : GC/C/IRMS Isoprime 

CO et paraphe: 



Fraction Fl (metabolites de la cortisone et du Cortisol) 








Blanc arinaire 


Echantillon 




SI 


llKetoetio 


SI 


llKeto^tio 


Nomduficliier 










tr(s) 










trr 










Intensite (hA) 










5 "C %o mesuree 










5 '^C %o coirigee 











Fraction F2(Ketos) 
















Blanc urinaire 


Echantillon 






SI 


Etio 


Andro 


SI 


Etio 


Andro 


Nom du ficMer 














tr(s) 














trr 














Bitensite (nA) 














S"c%omesur6e 




■ 










5 "C %o corrig6e 















Fraction F3 CO ols) 
















Blanc urinaire 






SI 


5(5 Adiol 


5a Adiol 


SpPdiol 


Nom du fichier 










tr(s) 










trr 










Intaisite (nA) 










5"C%omesur6e 










5'^C%ocorrigee 













Echantillon 




SI 


5P Adiol 


5a Adiol 


5p Pdiol 


NomdufichiM" 










tr(s) 










trr 










Intensite (nA) 










5 ^^C %o mesuree 










5 ''C %) corrigee 











LNDD0113 



LNDB 



ENREGISTREMENT 



Codification : E-FCR-06 
Version : E 
Date: 24/11/05 
Page: 2/2 



FICHE D'ANALYSE / RESULTATS GC/C/CRMS 





valeur de reference d'mie population t^moin 


Echantillon 

dans les normes 




5*^C96o haute 


S*^C%o basse 


oui 


ncm 




llK6toetio 


-17,58 


-26,27 






Etio 


-19,56 


-26,10 






Andro 


-18,43 


-25,02 






5pA4iol 


-18,55 


-26,97 






5a Adiol 


-18,59 


-27,40 






5pPdiol 


-18,25 


-25,55 









Bin 


Echantillon 




A%o 


A%o + 0,8%o 


A%o 


A%o-0,8%o 


Etio-llK6to6tio 










Andro- 11 Keto6tio 










53 Adiol -SpPdiol 










5a Adiol -5pPdiol 











Seuil de positivite de I'AMA: 5^^C96o(metaboUte) - 5^^C%o(compose endogdne de r6f6rence) > 3%o 
Variation maximale admissible li^e k la m^thode: +/- 0,8%o 



Conclusion 



Partie d remplirpar le responsable 



Paraphe du responsable: 
Observations: 



Ecart(s)n°: 
Cei enregistrement est a mettre dans le dossier de confirmation 



LNDD0114 



B 



BIO 



^ Blank urines used in the steroid screen for the other seven samples produced 
by Floyd Landis during the Tour de France 2006 



Data file name 
Data file name 
Data file name 
Data file name 
Data file name 
Data file name 
Data file name 



04blu01 (for sample 995462) 

12blu01 (for sample 994203) 

ISbluOl (for sample 994277 and 994276) 

20blu01 (for sample 994075) 

21blu01 (for sample 995474) 

23blu01 (for sample 994080) 

24blu01 (for sample 994080 reanalysis and 994171) 



LNDD0115 



D:\MSD23UUtL(m040n04blu01.D 



Data File Path d:\wisd23\juilo7\0407\ 
Data File Name 04blu01.D 
Operator M23P24 
Acq. Method File MAN06B_B.WI 
Sample Name 0407 blu 0407 HI 
Misclnfo . 
Vial Numt)er 3 
instrument Name msd23 
Calibration Title Calibration des steroides endogenes 
Last Calibration Update Tue Jul 04 10:43:31 2006 
Fiehler recal utilise 04rcl01.D 



Date:..!3r( 
Operateur : .. 


o3 


H : 


... 


C[l 




HCl] 




RSsultats : 




N^atif 
A verifier 


ct4 
n 


Remarques : 










.... 















# 


Peak Type RetTinne 


Signal 


Name 


Target Response 


Amount 


Units 


1) 


*ISTD 17.04 


301.3 


Methyltestosterone 


3,821,528 


200 


ng/ml 


2) 


12.25 


438.4 


Andro -D4 glue 


1,061,604 


103 


ng/ml 


3) 


4.10 


372,3 


Salbutamol -D3 


1,248,440 


96 


ng/ml 


4) 


12.34 


434.4 


Androsterone 


48.468,501 


2535 


ng/ml 


6) 


12.56 


434.4 


Etiocholanolone 


30,500,119 


1489 


hg/ml 


6) 


12.68 


241.2 


5a3a did 


645,443 


65 


ng/ml 


7) 


12.82 


241.2 


5b3a diol 


759,402 


81 


ng/ml 


8) 


17.68 


117.1 


Pregnanediol 


17,411.532 


370 


ng/ml 


9) 


0.00 


434.4 


DHT 








ng/ml 


10) 


13.69 


432.4 


DHEA 


999,148 


56 


ng/ml 


11) 


14.26 


432.4 


Epitestosterone 


2.549.686 


45 


ng/ml 


12) 


15.16 


432.4 


Testosterone 


1,861.023 


32 


ng/ml 


13) 


17.39 


371.3 


THC-M 


16,212 


3 


ng/ml 


14) 


0.00 


369.3 


Salbutamol 





^5 


ng/ml 


15) 


15.89 


522.5 


11 bOH Etiocholanolone 


2,450,559 


142 


ng/ml 


16) 


21.41 


548.5 


THS 


292,376 


5 


ng/ml 


17) 


22.09 


636.6 


THF 


150.684,753 


1878 


ng/ml 


18) 


22,82 


632.6 


Cortisol 


3.858,591 


93 


ng/m! 


19) 


14.64 


343.3 


11 Ketoetiocholanonlone 


2,522.638 


171 


ng/ml 


20) 


10.00 


432.4 


3a-5C 


762 




ng/ml 





{Surface} 


[concentration] 


Valeurs conventionnelles 








de relet 


1 


Ad4glu/SiM00 


27.8 




< 15.71 


T/ET 


0,7 




Rapport 


>4 


Testosterone 




32.4 


Concentration 


>200 


Epitestosterone 




45.2 


Concentration 


>200 


Androsterone 




2,535 


Concentration 


> 10000 


Etiocholanolone 




1,489 


Concentration 


> 10000 


DHEA 




56 


Concentration 


>200 


DHT 







Concentration 


>20 


Andro / Etio 


1.6 




f^pport 


>3 


5a3a / 5b3a diol 


0.8 




Rapport 


>2 


THC -M 




3,4 


Concentration 


>15 


Salb/Salb D3 * 100 





-45.0 


Concentration 


>75 


CorUsol/THS 




18.4 






THF /THS 




372.4 






11bOHetlo/THS 




28.2 


Pour info {R&D) 




THF 




1878 






Sl/3a5cl 5016.6 









LNDD0116 



File: D:\MSD23\JUIL07\0407\04blu01.D\da 

Operator: M23P24 

Date Acquired: 4 Jul 06 3:28 pm 

rnstrruTnent : Tnsd23 

Method File: MAN06B_B.M 

Sample Name: 0407 blu 0407 HI 

^Iisc Info: 

Vial Niimber : 3 



ihdance 
000000 
000000 
000000 
000000 




TIC: 04blu01.D\datasimjins 



T 
5.00 



Andro -D4 glue Methyltestosterone 

■j KbiiiSanceloin 438^o'(4M,l¥to 'Abundance toii SOTSO ('SOi.OO tc 



\ ! 



/ I I ' 1 I i j ■ vlti .. |"fV t"*i t ' ^. l ^ 'r ' i I I I I 



10.00 15.00 20.00 25.00 




10000 



5000 



' ' • I I 
•nme-> 11.50 12.00 



80000 


17. 


Wl 




60000 








40000 








20000 





L , 






' ' 


• ' 



ime^> 16.00 17.00 



.Ibutamol -D3 



Cortisol D4 



Andro-Etio di TMS Ajidro-Etio mono TMS 



jndancelon 372.30 (372.00! Abundancelon 636.60 {636.30; 'Abundancelon 434,40 (434.10] abundance Ion 272.20^71,90 



400OO 



2000O 



4. 03 



tassff 



■'"^-r 



; i 



: I 20000 



10000 



•r^n 




«Ju.: 



ne-> 4.00 4.50 ; ■rime7-> 22.50 




Ion 362.^8352.00 




23.37 i •:nme~> 12.00 



12.86 • Time--> 10.00 



-> — ' — I — 
11.29^ 



i3a-5b3a Diol 
5b < trait : IRMS Epitestosterone - Testosterone THC -M 



]ndancelon 241.20 (240.90. vSJbundancelon 432.40 (432.10 to 433.10): 04blu01.D\datasFm.msi i^bundancelon 371.30 (371.00 




40000 



20000 



T \ r— 1 f 



14Jle55 



15.157 




150O 



1000 



500 




T-Tnr-prT-rT-pT-rT-p-pr-rT-T~j-r^ 



I' I I I I I 



■n^ 



-I — I — r 



Tje-»_12^ 13J.|_: Tjme-J> 14.00 14.20 14 .40 14.60 14.80 15.00 15.20 _iMg,J frtme-> 17.00 .17,85 

THF THS 11 BOH A/E 



ortisol 

)undance1on 632.60 (632.30: Abundance Ion 636.60 (636.30' ^i 



200000 



100000 



22.^19 



L 



>" j^ I "V ; I 



me~> 22.50 




23.37- !nms-> 21.50 



22.37 



Ion 546.50 (548.20; Abundancelon 522.50 (522.20 



200000 



100000 



21. 



HO 



■nmfr7>21..p0. 



n/ {A.A .t w'y ■ ; 



21 9' • ' 

21.98 ! i IpOOOO 




21.86= Time-> 15.30 



16.16 



Page 1/16 



y 



LNDD0117 



File: D:\MSD23\JUIL07\0407\04blu01.D\da 

Operator: M23P24 

Date Acquired: 4 Jul 06 3:28 pm 

InstariiTnent : insd23 

Method File: MAN06B_B.M 

Sample Name: 0407 blu 0407 HI 

Misc InfO: 

Vial Number : 3 

T" DHEA Pr^gnanediol 

indanceton'434.40 (434,1 



llKetoetiocholanolone 



6000 
4000 
2000 



'/\bundanoeion 432.40 (432716: Abuiiidan<»TonYiy.l6~{1 16.80^ T^Vbuhdahce'lon 343.30 
! A : 17.b85 • • BOOOO 14 




i 1 20000 



10000 




ie~> 14.00 



-I — 1 — I — t — r— ■ I 



300000 



14.66. mm&-> 13.40 




40000 



20000 



{343,00= 
i38 




14109 i fnme-> 17.00 



17.86: rrime-> 14,00 



f 
14.86 



I Juadrostandione 4 Androstenedione In hib der i vation 3a- 5 Cycl o 

Sbundanoeiwi 361.30 (361.00 ^Sundancelon'"432.40'(432To 
i 6.678 I '■ 3000 9.^04 



iindancelon 432T40 (4:^.10'. Abundance Ion 430.40 (430.10 
8000 



6000 
4000 
2000 



10,720 




ne-> 10.30 



11.59 




400O 



2000 



T li 



2000 



1000 




!nme~> 14,00 



15.301 rrjme-^ 5.50 6.00 



■ Time— > 



-f ' ' I • • ' ' I 
9.00 
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LNDD0118 



D:\MSD23UUIL07M 207\1 2b!u01.D 



Data File Path D:\MSD23\JUlL07M207\ 
Data File Name t2biu01.D 
Operator M23P24 
Acq. Method File MAN06B_B.M 
Sample Name 1207 blu 1207 HI 
Misc Info 
Vial Numljer 3 
Instrument Name msd23 
Calibration Title Calibration des st^roides endogenes 
Last Calibration Update Wed Jul12 11 :23:01 2006 
Fichler recal utilise 12rcl02.D 



Date : 

Op6rateur 

C[3 
RSsultats : 

Remarque 



lL2y.: 

HCll 

Negatif 
Avferlfler 



t^- 






# 

1) 

2) 

3) 

4) 

5) 

6) 

7) 

8) 

9) 

10). 

11) 

12) 

13) 

14) 

15) 

16) 

17) 

18) 

19) 

20) 



Peal<Type Ret Time 


Signal 


Name 


Target Response 


Amount 


Units 


*ISTD 15.94 


301.3 


Methyltestosterone 


3,412.822 


200 ^ 


'ng/ml 


12.08 


438.4 


Andro -D4 glue 


578,187 


687 


ng/m! 


4.06 


372.3 


Salbutamol -D3 


1,718,081 


143- 


ng/ml 


12.13 


434.4 


Androsterone 


4,333,119 


526 ^ 


ng/ml 


12.36 


434.4 


Etlocholanolone 


3.147,075 


329 - 


ng/ml 


12.52 


241.2 


5a3a diol 


109,951 


21 


ng/ml 


12.70 


241.2 


5b3a diol 


140,029 


28 


ng/ml 


0.00 


117.1 


Pregnanediol 








ng/ml 


0.00 


434.4 


DHT 








ng/ml 


13.60 


432.4 


DHEA 


87,764 


10 


ng/ml 


14.22 


432.4 


Epitestosterone 


333,142 


13 


ng/ml 


15.07 


432.4 


Testosterone 


199,041 


7 


ng/ml 


0.00 


371.3 


THC-M 








ng/ml 


0.00 


369.3 


Salbutamol 





■45 


ng/ml 


15.78 


522.5 


1 1 bOH Etlocholanolone 


210.728 


33 


ng/ml 


21.27 


648.5 


THS 


349,986 


11 


ng/ml 


22.02 


636.6 


THF 


10,654,512 


467 


ng/ml 


22.78 


632.6 


Cortisol . 


206,582 


11 


ng/ml 


14.54 


343.3 


11 Ketoetiocholanonlone 


463,131 


54 


ng/ml 


10.08 


432.4 


3a-5C 


2,179 




ng/ml 







[Surface] 


[concentration] 


Valeurs conventionnelles 
de relet 


Ad4 diu I SI MOO 1 


16.9 




<15.7 




T/ET 


0.6 




Rapport > 4 




Testosterone 




7.0 


Concentration > 200 




Epitestosterone 




13.2 


Concentration >200 




Androsterone 




626 


Concentration > 10000 




Etlocholanolone 




329 


Concentration > 10000 




DHEA 




10 


Concentration > 200 




DHT 







Concentration > 20 




Andro / Etio 


1.4 




Rapport > 3 




5a3a/5b3adiol 


0.8 




I^pport > 2 




THC M 




d.o 


Concentration > 15 




Salb/Salb D3 * 100 





-45.0 


Concentration > 75 




Cortisol /THS 




0.9 






THF /THS 




41.0 






11 bOHetlo/THS 




2.9 


Poiir info (R&D) 




THF 




467 






S1/3a5c 


1566.1 







1^ 



/^ 



/ 



LNDD0119 



lie: D:\MSP23\JUIL07\i207\l2blu01.D\da 

•perator: M23P24 

•ate Acquired: 12 Jul 06 3:38 pm 

nstrument: ms<i23 

lethod File: MAN06B_B.M 

Sample Name: 12 07 blu 1207 HI 
isc Info: 

'ial Number : 3 



idance 
00000 

OOOOO 

■00000 

•.00000 





TIC: 12blu01.D\data5im.nns 



ll ,.(/. , i ^.,li| , >^fty . |n ^(A'H A^ " '■ 



Andro -04 glue Methyltestosterone 

'■■ ^undance tori 43840 MSS^i 6 tc =Abundanceion 301 .3*0 (301.00 tc 



10000 



5000 



5-00 10.00 15.00 20.00 25.00 



^ > -f r ^i ' I V r^ ; I 



60000 

40000 

20000 





16, 



r 



iTime~> 11.50 12.00 



J ^me-> 16.00 17.00 



Lbutamol -D3 Cortisol D4 Andro-Etio di TMS Andro-Etio mono TMS 

ndancelon 372.30 (STZTOO! Abundance Ion 636.60* (esOOj iSibundancelon 434.40 (434.10' lSLburidahceton'272.20p7i-90 
^- •• ' ■-•— •• lomstoO (362.00' 

10.960 



60000 
40000 
20000 




4.1 159 



! ! 



10000 



5000 



4l 



r^; ! 



ie~> 4.00. 4.50 I jnme-> 22.50 




100000 



I 1 50000 



23.37 1 Time-> 12,00 




10000 



5000 



12.86 1 Time-> 10,00 




11.29 



3a-5b3a Diol 

5b < trait : IRMS Epit estosterone - Testosterone THC -M 

"ndancelon 241.20 (240.90^ Afauhdancelon 432.40 (432.10 to 433.10): 12blu01.D\dataslm.msi Abundancejbn 371.30(371.00 



12.|r02 
12.52d 




6000 



4000 



2000 




15.066 



I I t I [ I I I I I I I I I I I 1 I l .| I I I I I I 1 I I [ I I I I I 1 I ! 




800 




600 




400 




200 


i A 

UyuA 





1 



ie-->12 30 J3;16j nrime-> 1 4.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15 . 20 15.40 ' Time-> 17 .00 17.86 

)rtiSOl THP THS 11 BOH A/E 

iojsundancelori 522.50 (522.20- 



undancelon 632.60 (632.30 'Abundancelon 636.60 (636.301 Abundance Ion 548.50 (548^0; 
15000] : i 800000J 22^331 \ \ 



10000 



5000 



600000 
400000 
200000 



>rJl./v<M>^' I 



rq 7 ^|^*trr * 



15000 



10000 



5000 



^-1! 




40000 

30000 

20000 

1 t 10000 



n©:::* 22.5p_ .23.37_. irime~> 21,50 22,37; Jijn&7> 21,00. 
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15, 



119 



1 



15.775 



21.86 ■ Time-> 15:30 



16.155 



16.16 



LNDD0120 



lie: D:\MSD23\JUIL07\l207\12blu01.D\da 

pera tor :' M2 3 P2 4 

ate Acquired: 12 Jul 06 3:38 pm 

ns trument : msd2 3 

iethod File: MAN06B_B.M 

atnpl-e Name: 1207 blu 1207 HI 

isc Info: 

'ial Number : 3 

• DHEA Pregnanediol 



llKetoetiocholanolone 



idancelon 434.40 (434.10! Abundancelon 432.40 (432.10; iflj3undancelon 117.10(116.80; Abundance Ion 343.30 (343.00 




15000 



10000 



5000 



17 



31 



10000 



5000 




14.09; irime-T> 17.00 



14.637 



14.172 



17.86J rrinie~> 14.00 



14.86. 



Androstandione 4 Androstenedione Inhib derivation Sa-S Cyclo 



indancelon 432.40 (432.10 Abundancelon 430.40 (430.101 Abundanoelon 361.30 (361.00: Abundance Ion 432.40 (432.10 

14.;161I4.^316.234! ^00 ^ 1 r" s .' 




400 



200 



^KJ'\ 



100 



50 




ie-> 10.30 



11.59. rrJme-> 14,00 



ime-> 5.50 



6.00 



; Tlme-> 



OWn-^ 



9.00 
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LNDD0121 



D:\MSD23UUiL07M 507\1 5b1u01 .D 



Data File Path d:\msd23Uuilo7\1507\ 
Data File Name 15blu01.D 
Operator M18p23/28 
Acq. Method File MANOBB^B.M 
Sample Name 1507 blul 507-1 H 
Misc Info 
Vial Number 3 
Instrument Name msd23 
Calibration Title Calibration des st^roides endogenes 
Last Calibration Update Sat Jul 15 10:18:12 2006 
FIchler recal utilise 15rcl01.D 



Date : .^J 

Operateur : 


^S- 


... 


C[] 


Hcn 




R^sultats; 


N6gatif 
A verifier 




Remarques.: 















# 


Peak Type Ret Time 


Signal 


Name Target Response 


Amount 


Units 


1) 


*ISTD 16.92 


301.3 


Methyltestosterone 


4,058.642 


200 


ng/ml 


2) 


12.22 


438.4 


Andro-D4gluc 


146,587 


164 


ng/ml 


3) 


4.06 


372.3 


Salbutamol -D3 \ 
Androsterone ^ 


596,210 


47 


ng/ml 


4) 


12.15 


434.4 


15,575,850 • 


1722 


ng/ml 


5) 


12.36 


434.4 


Etiocholanolone 


5,806,054 


546 


hg/ml 


6) 


12.53 


241.2 


5a3a dioi 


134.691 


23 


ng/ml 


7) 


12.70 


241.2 


5b3a diol 


134.914 


24 


ng/ml 


8) 


17.52 


117.1 


Pregnanedlol 


5,238,163 


217 


ng/ml 


9) 


0.00 


434.4 


DHT 








ng/ml 


10) 


13.59 


432.4 


DHEA 


185,305 


19 


ng/ml 


11) 


14.15 


432.4 


Epitestosterone 


231,440 


8 


ng/ml 


12} 


15.03 


432.4 


Testosterone 


628,514 


20 


ng/ml 


13) 


0,00 


371.3 


THC-M 








ng/ml 


14) 


-.. 0.00 


369.3 


Salbutamol 





-45 


ng/ml 


15) 


o.do 


522.5 


11 bOH Etiocholanolone 








ng/ml 


16) 


21.27 


548.5 


THS 


967,133 


31 


ng/ml 


17) 


22.03 


636.6 


THF 


25,849,209 


1134 


ng/ml 


18) 


22.78 


632.6 


Cortisol 


729,762 


66 


ng/ml 


19) 


14.51 


343.3 


1 1 Ketoetiocholanonlone 


355,928 


37 


ng/ml 


20) 


10.11 


432.4 


3a-5C 


1,102 




ng/ml 





[Surface] 


[concentration] 


Valeurs conventlonnelles 








1 


de relet 


1 


Ad4qlu/Si*100 


3.6 




< 15.7 


T/ET 


2.7 






Rapport 


>4 


Testosterone 




\ 


19.8 


Concentration 


>200 


Epitestosterone 




8.4 


Concentration 


>200 


Androsterone 






1.722 


Concentration 


> 10000 


Etiocholanolone 




\ 


546 


Concentration 


> 10000 


DHEA 




19 


Concentration 


>200 


DHT 









Concentration 


>20 


Andro / Etio 


2.7 


A 




Rapport 


>3 


5a3a/5b3adlol 


1.0 




Rapport 


>2 


THC -M 






0.0 


Concentration 


>15 


Salb/Salb D3 * 100 







-45.0 


Concentration 


>75 


Cortisol /THS 






1.8 






THF /THS 






36.4 






11 bOH etio /THS 






0.0 


Pour info (R&D) 




THF 






1134 






Sl/3a5c 


3684,5 











LNDD0122 



?ile: • D:\MSD23\JUIL07\l507\l5blu01.D\da 

Dperator: M18p23/28 

Date Acquired: 15 Jul 06 2:22 pm 

Instrument: msd23 

Method File: MAN06B_B.M 

Sainple Name: 1507 blu 1507-1 H 

yiisc Info: 

7ial Niitnber : 3 



indance 



DOOOOO 



DOOOOO 



TIC: 15blu01.D\datasin>.ms 



I I ! ■ I r I ! ■ 



r+* 



I f T 'lMj 



I, > ■ ■ ■ ,>» 



! I 



Andro -D4 glue Methyltestosterone 

|^'nd¥ncelbn438/^^^ lAbundancelon 301 .30 (301.00 tc 

: i 80000 



10000 



5000 



j JU , l| .l| f y ,yr}ty i I > i{ I 




60000 



40000 



20000 



16. 321 



JU„: 



T — I — I — I — '—1 — I" , 

ie"> 5.00 10:00 15:00 20:00 25.00 ! inm&-> 11.50 12.00 !!nn«->16,00 1L00_ 



Ibutamol -D3 



Cortisol D4 



Andro-Etio di TMS Andro-Etio mono TMS 



jiidancelon 372.30 '{372.00! Abuhdanoelon 636.60 (B36.30: Abundance Ion 434.40 {434.10! lAbundancelon 272.20"^71. 90 



20000 



10000 



4.1 159 



2000 



1000 



^yyMv 



I I > I I p i' 
ie-> 4.00 4.50 i |nme-> 22.50 




A55 



12.361 



. 1 




1500 



1000 



500 



Ion 362.30)^ SEES. 00 



23.371 [nme--> 12.00 



• ' ' — ' — r 



12.86. iTime^> 10.00 



11.29 



.3a-5b3a Diol 

. 5b < trait : IRMS Epitestosterone - Testosterone . THC -M 



undancelon 241.20 (240.901 Abundancelon 432.40 (432.10 to 433.10): 15blu01.D\datasim.ms.: ;Abundancelon 371.30 (371 .00 



3000 
2000 
1000 




12. 



\ 



i2ffi97 



il 



. ^ 



15000 

10000 

5000 





15.033 



14.146 



I [ 1 I 1 I ' { I T 'l ii I ITi ^ I r ri p i i »'|' i i i 'i | 





17.86 



Qe-^J2.30 13,16; :Tim&--> 14.00 14.20 14.40 14.60 14,80 15.00 15.20 15.40 i Tlme- > 17.00 

srtisol THP THS . 11 BOH A/E 

undancelon 632.60 (632.30; Abundance Ion 636.60 (636.301 [AbuTidancelon 548.50 (548.20f ;Abundanoe Ion 622.50 (522,20 



40000 



20000 



oW 



! 2000000 



1000000 



■ne-> 22,50 



V-4 — j ' ^| «- 

23.37. Time->21.50 



22.117 



22.0 



' I 



40000 



.22,37. rimen? 21.00 , 
Page I/I6 




15. 



•: I 100000 



50000 



fgi 



/ 115.754 
1 , - ^ - f^ — r 



21.86 . inme-> 15.30 



16.16 



LNDD0123 



?ile: » D:\MSD23\JUIL07\1507\lSblu01.D\da 

)perator: M18p23/28 

Date Acquired: 15 Jul 06 2:22 pro 

Cnstrument : Tnsd23 

■lethod File; MAN06B_B.M 

Sample Name: 1507 blu 1507-1 H 

ilisc Info: 

Vial Nuniber : 3 

r DHEA PrSgnanediol 



liKetoetiocholanolone 



rJdancelon 434.46'(4i54.lb- '^ijndandBlbn432'.46"(^2"l0j iAbuhdanceTon 117 JO (116.80- Abundahoelon 343.30 (343.00 



15O0 

1000 

500 




e-> 14.00" 



-t — r 



14.86: inme--> 13.40 




100000 



50000 



14.091 rrBne-> 17.00 



17.86 




fnme-> 14.00 



14.86 



Androstandione 4 Aiidrostenedione Inhib deriv ation _ 3^1-5 Cyclo 
indinceion'432.40 (432.10; Abundaricelon 430.40 (430.101 jSbundance Ion 361^0 (361,00; AbFndan(»ion'432".40 (432.10 



20000 



10000 



^~-^ -^^ 



m\ 



ie-> 10.30 



11.59! iTlme-> 14.00 





3000 
2000 
1000 



. ' ' ' I 

15.30i !Time-> 5.50 6.00 



Of 



8.$36 




rnme-> 



1 I • ' ' ' I 
9.00 
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LNDD0124 



C:\MSD1 8\JUILLETOe\2007\20blu01 .D 



Data File Path C:\MSD1 8UUtt.LETO6\2O07\ 

Data File Name 20blu01.D 

Operator m37p35 
Acq. Method File MAN06B_B.M 
Sample Name 2007 blulso? H 
MIsc Info 
Vial Number 3 
Instalment Name GC MSD 
Calibration Title Calibration des st^roides endog§nes 
Last Calibration Update Thu Jul 20 10:26:49 2006 
Fichier recal utilise 20rcl01.D 



Date : iQ.\3.\o.?*. 

Operateur : S^i-.t.. 



R^sultats : 



HC[1 

Negatif 
A verifier 



Remarques: .' 






# 


Peak Type Ret Time 


Signal 


Name 


Target Response 


Amount 


Units 


1) 


*ISTD 16.98 


301.3 


fylethyltestosterone 


2,209.006 


200 


ng/ml 


2) 


. 12.14 


438.4 


Andro *D4 glue 


577,550 


833 


ng/ml 


3) 


4,13 


372.3 


Salbutamol -03 


860,087 


110 


ng/ml 


4) 


12.20 


434.4 


Androsterone 


8.232.673 


1304 


ng/ml 


5) 


12.42 


434.4 


Etiocholanolone 


4.280,405 


679 


ng/ml 


6) 


12.58 


241.2 


5a3a dio( 


117.631 


35 


ng/ml 


7) 


12.76 


241.2 


5b3a diol 


181.754 


52 


ng/ml 


8) 


17.59 


117.1 


Pregnanediol 


3,054,840 


211 


ng/ml 


9) 


0.00 


434.4 


DHT 








ng/ml 


10) 


13.64 


432.4 


DHEA 


130,477 


20 


ng/ml 


11) 


14.21 


432.4 


Epitestosterone 


408,413 


27 


ng/ml 


12) 


15.09 


432.4 


Testosterone 


420,274 


25 


ng/ml 


13) 


0.00 


371.3 


THC-M 








ng/ml 


14) 


0.00 


369.3 


Salbutamol 





-45 


ng/ml 


15) 


15.82 


522.5 


11 bOH Etiocholanolone 


269,641 


65 


ng/ml 


16) 


21.29 


548.5 


THS 


386,254 


24 


ng/ml 


17) 


22.04 


636.6 


THF 


7.247.331 


617 


ng/ml 


18) 


0.00 


632.6 


Cortisol 








ng/ml 


19) 


14,56 


343.3 


11 Ketoetlocholanonlone 


303,565 


55 


ng/ml 


20) 


10,14 


432.4 


3a-5C 


2,852 




ng/ml 





[Surface] 


[concentration] 


Valeurs conventionnelies 








de relet 


1 


Ad4fllu/SiM00 


26.1 




<19.1 


T/ET 


1.0 




Rapport 


>4 


Testosterone 




25.0 


Concentration 


>200 


Epitestosterone 




27.1 


Concentration 


>200 


Androsterone 




/ 1,304 


Concentration 


> 10000 


Etiocholanolone 


y 


679 


Concentration 


> 10000 


DHEA 




20 


Concentration 


>200 


DHT 







Concentration 


>20 


Andro / Etio 


1.9 




Rapport 


>3 


5a3a / 5b3a diol 


0.6 


/ 


Rapport 


>2 


THC -M 




0.0 / 


Concentration 


>15 


Salb/Saib 03 MOO 





-45.0 


Concentration 


>75 


Cortisol /THS 




0.0 






THF /THS 




26.6 






11bOHetlo/THS 




2.7 


Pour Info (R&D) 




THF 




617 






Sl/3a5c 


774.6 









LNDD0125 



. File>: C:\MSD18\JUILLET06\2007\20blu01.D\da 

Operator: m37p35 

Dat-e Acquired: 20 Jul 06 11:22 am 

Instrument: GC MSD 

Method File: MAN06B B,M 

Sample Name: 2007 blu 1907 H 
Misc Info: 

Vial Number : 3 



Andro -D4 glue 



Methyltestosterone 



Abundance 

6000001 
i 

400000 
200000! 



TIC: 20blu01.D\datasim.ms 



Abundancelon 438.40 (438.10 to Abundancelon 301 .30 (301 .00 to 



yi^,^l .- J. ..^ JL^ /ifVAf^fWi^^! ji^ 



10000 



5000 



12 



^37 



40000 



! 



16.J&80 



^ 



20000 



"T^ 



^A 



Time-> 5.00 10.00 15.00 20.00 25.00 TJme-> 11.50 12.00 



"nme-> 16.00 17.00 



Salbutamol -D3 Cortisol D4 Andro-Etio di TMS Andro-Etio mono TMS 

•Abundancelon 372.30 (372.00 Abundaicelon 636.60 (636.30 Abundancelon 434.40 (434.10 Abundanceton 272.20 (271.90 



4.)26 



30000; 

I 

} 

200001 

I 
I 

10000 I 

I 

0- 



10000 



5000 



• • I 



0! 



P^u.u_. 




10000 



5000 



Ion 363S79 (362.00 
11.007 



10(573 



X 



nme-> 



4.00 4.50 Tlme-> 22.50 



23.37 . T«me-> 12.00 



12.87 Time-> 10.00 



U'\ 

11.30 



5a3a-5b3a Diol 

■si 5b < trait : IRMS Epitestost6rone - Testosterone THC -M 

Abundancelon 241.20 (240.90 Abundancelon 432.40 (432.10 to 433.10): 20blu01.D\data3lm.ms Abundancelon 371.30 (371.00 
12.^56 1 "'"■ ' ■ 

1 14.208 .: in .(, 



4000 
! i 12.58f! 

3000'. I \\ 
200o! .: '• 

I 

looo; ! i I 5 

0; .... -1 

Time~> 12.30 



8000 
6000 
4000 
2000 





^^y^. 




200! 



! f! I 



100^' 



I ^ %. 



13^17 Time-> 14^00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40 Tlme-> 17.00 



w\ 



17.86 



Cortisol 



THF 



THS 



Abundancelon 632.60 (632-30 Abundancelon 636.60 (636.30 Aburjjgjjj^ 



6000 



I 



4ooo: 



2000; 



600000 



400000 



200000 



22.h21 
22.036 



11 BOH A/E 

Ion 548.50 (548.20 Abundancelon 522.50 (522.20 

15J642 



Or : • ' • f 

TJm6-> 22.50 23.37 Time--> 21.50 



-Oli. 



15000 

10000 

5000 



40000 



20000 



22^37 Time-> 21.00 
Page 1/16 



Lx^h 



15.819 
A 
Y~ 0i=*~*i — *"~T " •-■ T- ~ 

21.86 Tlme-'> 15.30 16.17 



LNDD0126 



. File.: C:\MSDl8\JUILLET06\2007\20blu01.D\da 

Operator: in37p35 

Date Acquired: 20 Jul 06 11:22 am 

Instrument: GC MSD 

Method File: MAN06B_B.M 

Sample Name: 2007 blu 1907 H 

Misc info: 

Vial Number : 3 
DHT DHEA Pr^gnanediol iiKetoetiocholanolone 

Abundancelon 434.40 (434.10 Abundancelon 432.40 (432,10 Abundancelon 117.1 (1 16.80 Abundancelon 343.30 (343.00 



10001 






500 



'^1 f ( ■•! I 



ol . 

Tlme-> 14.00 






8000 
6000 
4000 
2000 



r 




60000 



40000 



20000 



17 



i91 



14,86 Time-> 13.40 



O! — r 
14,10 Tlme-> 17^00 



6000 
4000 
2000 



'^—V-x- Of -' 

17.86 Time-> 14,00 



14 



14,86 



Sb Androstandione 4 Andres tenedi one Inhib derivation 3a- 5 Cyclo 
\bundance Ion 432.40 (432.10 Abundancelon 430.40 (430.10 Abundancelon 361.30 (361.00 Abundancelon 432.40 (432.10 



10000 



5000 



1500 



1000 



500 



11.062 

,vA J 




1000 



500 



rime-> 10.30 



11.60 .T1me-> 14.00 




600 

400 

200 





wv 



ww 



15,30 Time~> 5.50 6,00 



Tlme-> 



9.0O 



/ 
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LNDD0127 



C:\MSD1 8UUILLET06\21 07\21 bluOl .D 



Data File Path c:\msdi8\juilleto6\2107\ 
Data File Name 21blu01.D 

Operator m37p35 
Acq. Method RIe MAN06B_B.M 
Sample Name 2107 blu 2107 HI 
Misclnfo 
Vial Number 3 
Instrument Name GC MSD 
Calibration Title Calibration des steroides endogenes 
Last Calibration Update Frl Jul 21 13:26:58 2006 
Fichier recal utilise 21rcl03.D 



Date : ...2H 
Op6rateur : . 

C[l 
R^sultats : 

Remarques 



W: 



la...... 



HC[] 

Ndgatif 
A verifier 



[] 
[] 



# 


Peak Type Ret Time 


Signal 


Name 


Target Response 


Amount 


Units 


1) 


*ISTD 17.00 


301.3 


Methyltestosterone 


1.788.970 


200 


ng/ml 


2) 


12.14 


438.4 


Andro -D4 glue 


453.060 


798 


ng/ml 


3) 


4,13 


372.3 


Salbutamol -D3 


1,030.764 


194 


ng/ml 


4) 


12.20 


434.4 


Androslerone 


3.875.172 


710 


ng/ml 


5) 


12.42 


434.4 


Etiocholanolone 


2,128,068 


381 


ng/ml 


6) 


0.00 


241 J2 


5a3a diol 








ng/ml 


7) 


12.77 


241.2 


5b3a diol 


67,799 


23 


ng/ml 


8) 


0,00 


117.1 


Pregnanedlol 








ng/ml 


9) 


0,00 


434.4 


DHT 








ng/ml 


10) 


13.65 


432.4 


DHEA 


50,289 


10 


ng/ml 


11) 


14.22 


432.4 


Epitestosterone 


115,169 


9 


ng/ml 


12) 


15.10 


432.4 


Testosterone 


118,839 


8 


ng/ml 


13) 


0.00 


371.3 


THC-M 








ng/ml 


14) 


0.00 


369,3 


Salbutamol 





-45 


ng/ml 


15) 


15.83 


522.5 


11 bOH Etiocholanolone 


223.951 


.43 


ng/ml 


16) 


21.29 


548.6 


THS 


181.600 


14 


ng/ml 


17) 


22.04 


636.6 


THF 


4,385.482 


355 


ng/ml 


18) 


0.00 


632.6 


Cortisol 








ng/ml 


19) 


14.58 


343.3 


11 Ketoetlocholanonlone 


205,105 


49 


ng/ml 


20) 


10.15 


432.4 


3a-5C 


1,445 




ng/ml 





[Surface] 


[concentration] 


Valeurs conventionnelles | 








de relet 


1 


Ad4eIu/SJ*100 


25.3 ^ 


/» 


<19.1 


T/ET 


1.0 




Rapport 


>4 


Testosterone 




8.5 


Concentration 


>200 


Epitestosterone 




9.2 


Concentration 


>200 


Androsterone 




710 . 
381 -^ 


Concentration 


> 10000 


Etlocliolanoibne 




Concentration 


> 10000 


DHEA 




10 


Concentration 


>200 


DHT 







Concentration 


>20 


Andro / Etio 


1.8 




Rapport 


>3 


5a3a / 5b3a diol 


0,0 




Rapport 


>2 


THC -IW 




0.0 


Cor»centration 


>15 


Salb/SalbD3*100 





-45.0 


Concentration 


>75 


Cortisol /THS 




0.0 






THF /THS 




25.8 






11 bOH etio /THS 




3.1 


Pour info (R&D) 




THF 




355 






Sl/3a5c 


1237.8 









LNDD0128 



File: C:\MSD18\JUILLET06\2X07\21blu01,D\da 

Operator: m37p35 

Date Acquired: 21 Jul 06 3:36 pm 

Instrument: GC MSD 

Method File: MAN06B_B.M 

Sample Name: 2107 blu 2107 HI 

Misc Info: 

Vial Number : 3 



^bundance 
300000 
200000 
100000! 



TIC: 21 bluOl .D\dataslm.ms 



• i M 



Andro -D4 glue Methyl testosterone 

Abundancelon 438.40 (438.10 to Abundancelon 301.30 (301.00 to 



8000 
6000 
4000 
2000 



12|l 



38 



=T='™riT™j*-t- r^ 



40000 
30000 
20000 
10000 



16.&94 

I 



II 






Or 



J^^ 



•ime-> 5.00 10.00 15.00 20.00 25.00 T1me->11.50 12.00 Tinie-> 16.00 17.00 

9albutamol -D3 . Cortisol D4 Andro-Etio di TMS Andro-Etio mono TMS 



•\bundancelon 37i30 (372.00 Abundant»ton 636.60 (636.30 Abundanceton 434.40 (434.10 Abundanceton 272.20 (271 .90 
! 4.^30 ^00| 12JJ198 ton 362.30 {3{52.00 



400001 

30000 i 
j 

200001 

loooo; 
I 

0- 



400 



200 




80000 
60000 
40000 
20000 



12.423 



800 
600 
400 
200 



jLUL. 






TbisJ^^y Wi 



.imQ~> 



4.00 4.50 Time-> 22.50 



23.37 ■nme"> 12.00 



12.87 Tim9~> 10.00 



11.30 



*.a3a-5b3a Diol ^"^ 

.;i 5b < trait : IRMS Epi testosterone - Testosterone THC -M 

•bundanceton 241.20 (240.90 Abundanceton 432.40 (432.10 to 433.10): 21blu01.D\datasim.ms Abundancelon 371.30 (371.00 



12J67 



ISfjOO 



1500; 


!■ 

ii 
1' 


2000 


1000= f 


", 




500| ■ 


• . : 


1000 


Or- ■ 

rime-> 12.30 


- 



13.17 Tlme->14 


-ortisol 




THF 



14.218 



./\ 



200 
150 
100 1^ 
50. 

i 






13.17 Tlme-> 14.00 14!20 14!40 14.60 ulsO IS'.OO 15!20 15!40 ■nme-> 17!00 



17.86 



THS 



11 BOH A/B 



\bundancelon 632.60 (632.30 Abundanceton 636.60 (636.30 Abundancelon 548.50 (548.20 Abundanceton 522.50 (522.20 



4000' 



2000- 



300000 



200000 



,m^ 



100000 



6000 
6000 
4000 
2000 



30000 
20000 
10000 



15^52 



'= /../• 






'imB~> 22.50 



23.37 ■nme-> 21.50 



1 ' , l'i-> 



22.37 ■nme~> 21.00 
Page 1/16 



21.86 Time~> 15.30 



I ; 15.833 

i J i /\ 

Oh- 



T T • -T— > — 



16.17 



LNDD0129 



File: C:\MSD18\JUILLETO6\21O7\21blu01.D\da 

Operator: m37p35 

Date Accjuired: 21 Jul 06 3:36 pm 

'. Instrument: GC MSD 

. Method File: MAN06B__B.M 

Sample Name: 2107 blu 2107 HI 

Misc Info: 

Vial Number : 3 
'HT t)HEA Pr^gnanediol llKetoetiocholanolone 

Abundancelon 434.40 (434.10 Abundancelon 432.40 {432.10 Abundanceton 117.10 (116.80 AbumJanoeJon 343.30 (343.00 



400! II 








1 • 

t 

300' .. 




1500 


13 


• { i • 

; . c. , . 
200IP-JII • ;:! i 




1000 




100 




500 


i 


0: ■ , 
rime-> 14.00 14.86 


Time 


"> 13 AQ 



U J 



J 



15000 

1000O 

5000 



17 



95 



ol 



. . pj.-, — f — J — 



4000 


\ 


3000 




2000 


j 


1000i 





UJ I ^ 



14.10 TIme~> 17.00 



17.86 Tim©-> 14.00 



14.86 



5b Androstandione 4 Androstenedione Inhib derivation 3a-5 Cyclo 
^bundancelon 432.40 (432.10 Abundwjceton 430.40 (430.10 Abundancelon 361.30 (361.00 Abundancelon 432.40 (432.10 



3000: 



2000 



1000 



600 
400 
200 



400 






H\''^ '•'JW M 



2ooy v^ 



l^V*' 



600} 



400! 



rfme-> 10.30 



11.60 Time-> 14.00 



...J., 



15.30 Tlme-> 5.50 6.00 



Time~> 



200j i . 



9.00 
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LNDI)0130 



D:\MSD23WUIL07\2307\23blu01 .D 



Data Rle Path d:\msd23UU1L07\2307\ 
Data File Name 23blu01.D 
Operator ni12p35 
Acq. Method File MAN06B„B.M 
Sample Name 2307 blu 2307 HI 
Misc Info 
Vial Number 3 
Instrument Name msd23 
Calibration Title Calibration des steroides endogenes 
Last Calibratbn Update Sun Jul 23 10:17:57 2006 
Fichier recal utilise 23rcl02.D 



Date:...ti./...<».$.M, 
OpSrateur : h.fr. 



C[] 
RSsuttats : 

Remarques : 



HC[] 

N6gatlf 
A verifier 



.(k- 



N 



# 


Peak Type Ret Time 


Signal 


Name 


Target Response 


Amount 


Units 


1) 


*ISTD 16.99 


301.3 


Methyltestosterone 


3,704,933 


200 


ng/ml^ 


2) 


12.14 


438.4 


Andro -D4 glue 


866.160 


875 


ng/ml 


^) 


4.11 


372.3 


Salbutamol -D3 


2,026,614 


144 


ng/ml 


4) 


12.21 


434.4 


Androsterone 


10,316.430 


1054 


ng/ml 


5) 


12.42 


434.4 


Etiocholanolone 


5,761,917 


501 


ng/ml • 


6) 


12.59 


241.2 


5a3a diol 


135,178 


23 


ng/ml 


7) 


12.75 


241.2 


5b3adiol 


189,792 


33 


ng/mi 


8) 


17.58 


117.1 


Pregnanedlol 


3,557,335 


114 


ng/ml 


9) 


0.00 


434.4 


DHT 








ng/ml 


10) 


13.64 


432.4 


DHEA 


183,643 


18 


ng/ml 


11) 


14.20 


432.4 


Epitestosterone 


235,282 


8 


ng/ml 


12) 


15.09 


432.4 


Testosterone 


274,791 


9 


ng/ml 


13) 


0.00 


371.3 


THC-M 








ng/ml 


14) 


0.00 


369.3 


Salbutamol 





-45 


ng/ml 


15) 


15.54 


522.5 


1 1 bOH Etiocholanolone 


4,305,982 


270 


ng/ml 


16) 


21.29 


548.5 


THS 


587,910 


20 


ng/ml 


17) 


22.04 


636.6 


THF 


17,785,820 


725 


ng/ml 


18) 


22.80 


632.6 


Cortisol 


355,111 


20 


ng/ml 


19) 


14.56 


343.3 


11 Ketoetiocholanonlone 


600,297 


63 


ng/ml 


20) 


10.06 


432.4 


3a-5C 


740 




ng/ml 



[Surface] 



[concentration] 



Vaieurs conventionneiles 
de relet 



y 



/ 



Ad4q]u/Si*100 



23.1 



<15.7 



T/ET 

Testosterone 

Epitestosterone 



1.2 



8.7 
8.5 



Rapport 
Concentration 
Concentration 



>4 

>200 
>20Q 



Androsterone 

Etiocholanolone 

DHEA 



1.054 
501 
18 



Concentration > 10000 
Concentration > 10000 
Concentration > 200 



/ 



DHT 

Andro/ Etio 

5a3a / 5b3a diot 



1.8 
0.7 



Concentration 
Rapport 
Rapport 



>20 
>3 
>2 



/ 



THC -IW 
Salb/Salb 03 * 100 



0.0 
-45.0 



Concentration 
Concentration 



>15 
>75 



Cortisol / THS 

THF /THS 

llbOHetio/THS 

THF 

Sl/3a5c 



5007.4 



1.0 
36.5 
13.6 
725 



Pour info (R&D) 



LNDD0131 



ile; . . D:\MSD23\JUIL07\2307\23blu01.D\da 

perator: Tnl2p35 

ate Acquired: 23 Jtil 06 4:04 pm 

tistrument: msd23 

ethod File: .MMJ06B_B.M 

ample Name: 2307 blu 2307 HI 

isc Info: 

ial Number : 3 



TIC: 23blu01 .bWatasim.nis ' 



Atidro -D4 glue Methyltestosteroiie 

•/i^undarjffi^lon 438.40 (438! 10 tc Abundance Ion 301 .30 (301 .00 tc 




dance 
3O000 

3OOO0 

30000 

t;. ^ I I 1 I I I I I i' ■ ■■ f' ' p r }' ^ f ' , - f**!^ '! I I ' ' • I u| 1 I < 1 I ' ' ' ' ■ i . - • , 

■_> 5.00 10.00 15.00 20.00 25.00 ! irimeT-> 11.50 12.00 : rrime-> 1 6.00 17.00 

.butamol" -DS Cortisol D4 Andro-Etio di TMS Andro-Etio mono TMS 



r 



idance ion 372!30 "(372.00 Abundaifrcelon 636.60 (638.30 
. 1 ^^ * ■ I 



■Abundance Ion 434T40 (434.1 ol 5\bundancelon 272.'2b'(27'i.90 




Ja-5b3a Diol 

5b < trait : IRMS Epitestost^rone - Testosterone TH C -M 

idahcelon 24T26"(240.90 5\blindancelon 432.40 (432.1 to 433.1 0): 23blu01 .D\datasim.ms jAbimdance Ion 371 .30 "(371 .00 

I2.F54 \ K . 

12.58{ 



4000 



2000 





300 
200 
100 





'•"!■■ I 1 1 1 ■= 0^ I I I I I I 1 1 i I 1 I I I ) I i I I t I t i I ' l ' ' ' ' > ' ^ ' ' I ' ' ! I ^t ' ' ' ■ I 

e_>12 3g 13-16 limer^,.1400J,4.2£^1,4.«J4^ 17.86 

rtisol . THF THS H BOH A/E 

indancelon 632.60 (632.30 'Abondancelon 636.60 (636.30; Abundancelon 548.50 (548.20; yMDUj»d^c^lonM2.50 (522.20 
: • 1500000] __22.|l_26 . I 1 ; 15|41 



/^ 




22.0-0 



20000 



; 10£K)0 



ie->22 50 23;37 Tlme-> 21150 . .. 22.^7, [rffner> 21 -00 

Page 1/16 




50000 



21.86 h"ime~> 15.30 



,15.809 



16.16 



/ 



LNDD0132 



iXe: . D:\MSD23\JUIL07\2307\23blu01.D\da 

pferator: ml2p3S 

ate Acquired: 23 Jul 06 4:04 pm 

QStrument ; msd23 

ethod File: MAN06B__B,M 

ample Name: 2307 blu 2307 HI 

Lsc Info: 

ial Number : 3 

DHEA. Pr^gnanediol 



llKetoetiocholanolone 



daricelon 434.40 (434.10; Abundancelon 432.40 (432.10: 'Abundancelon 117.10 (116.80: ^bundance Ion. 343.30 (343.00 





14 


r 


1000 






500 


Ai 


^^ i 







^s^v^ 


' ' 


' ' 1 



: I 



4000 



2000 




80000 
60000 
40000 
20000 



>-> 14.00 



14.86 mme-> 13.40 



14.09! iHi 



17 



82 



10000 



5000 



J 



lme-> 17.00 



T=l! 



14.J664 



y\^ 



17.861 'Tlme-> 14.00 



14.86 



Androstandione 4 Androstenedione Inhib derivation 3 a- 5 Cyclo 
>dai>oeTon 43i40(^2;i0'- iftburidance'lon 430.40 (430.10: i^bundancelon*361 .30 (361 .00- Afiimdanrelon "432.40 (432. to • 

1 r> -'"- ■ 



10000 



5000 



i-> 10.30 



11.055 



2000 

1500 

1000 

500 




3000 
2000 
1000 



11.59' :nmB-> 14.00 



AJW^ii 



1000 



500 



' — I — I . 
15.30 i iTime-> 5.50 



V I I 1 I I I ' • • ' 

6.00 




irime-> 



I I > I I — I I I — T-y 

9.00 
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LNDD0133 



D:\MSD1 9^JUU.07^2407^24bIu01.D 



Data File Path d:\msdi9\juilo7\2407\ 
Data File Name 24blu01.D 

Operator m45p35 
Acq. Method File MAN06B_B.M 
Sample Name 2407 biu 2407 H1 

Misc Info 
-"^al Number 3 
Instrument Name MSD 19 
Calibration Title Calibra^on des steroides endogenes 
Last Calibration Update Mon Jul 24 1 1 :26:39 2006 
FIchler recal utilise 24rcl01.D 



Op§rateur : ...,.^i^ , 



R^ultats : 
Remarques : 



HC[] 

N^gatif 
A v6rifier 

Jo,,,,:.,,.. 



[] 

[] 



# Peak Type Ret Time 


Signal 


Name 


Target Response 


Amount 


Units 


1) *1STD 16.99 


301.3 


Methyltestosterone 


2.367,811 


200 


ng/ml ^ 


2) 


12.14 


438.4 


Andro -D4 glue 


385,472 


965 


ng/ml 


3) 


4.10 


372.3 


Salbutamol -D3 


677.722 


66 


ng/ml 


4) 


12.21 


434.4 


Androsterone 


6.410,831 


1646 


ng/ml 


5) 


12.43 


434.4 


Etiocholanolone 


3,599,670 


805 


ng/ml 


6) 


12.58 


241.2 


5a3a diol 


148.242 


41 


ng/ml 


7) 


12.76 


241.2 


5b3a diol 


301,606 


81 


ng/ml 


8) 


17.61 


117.1 


Pregnanedlol 


7,603,776 


297 


ng/ml 


9) 


0.00 


434.4 


DHT 








ng/ml 


10) 


13.64 


432.4 


DHEA 


110,717 


23 


ng/ml 


11) 


14.21 


432.4 


Epitestoslerone 


211.314 


16 


ng/ml 


12) 


15.09 


432.4 


Testosterone 


310,280 


21 


ng/ml 


13) 


0.00 


371.3 


THC-M 








ng/ml 


14) 


0.00 


369.3 


Salbutamol 





-45 


ng/ml 


15) 


15.84 


522.5 


1 1 bOH Etiocholanolone 


501.477 


184 


ng/ml 


16), 


21.31 


548.5 


THS 


377.353 


36 


ng/ml 


17) 


22.06 


636.6 


THF 


6,754,443 


995 


ng/ml 


18) 


22.83 


632.6 


Cortisol 


156,079 


38 


ng/ml 


19) 


14.57 


343.3 


1 1 Ketoetiocholanonlone 


642,164 


115 


ng/ml 


20) 


0.00 


2412 


3a-5C 







ng/ml ^ 





[Surface] 


[concentration] 


Valours conventionneiles 








de relet 




Ad4a1u/Si*100 


16.3 




< 12.91 


T/ET 


1.5 




Rapport 


>4 


Testosterone 




20.6 


Concentration 


>200 


Eoitesto 




16.1 


Concentration 


>200 


Androsterone 




1.646 


Concentration 


> 10000 


Etiocholanolone 




805 


Concentration 


> 10000 


DHEA 




22.6 


Concentration 


>200 


DHT 




0.0 


Concentration 


>20 


Andro / Etio 


1.8 




Rapport 


>3 


5a3a / 5b3a diol 


0.5 




Rapport 


>2 


THC -M 




0.0 


Concentration 


>15 


Salb/Salb 03^*100 





-45.0 


Concentration 


>75 


CorUsol/THS 




1.0 






THF /THS 




27.5 






11 bOH etio /THS 




5.1 


Pour Info (R&D) 




THF 




995 






Sl/3a5c 


#DIV/0! 









/ 



LNDD0134 



File : D: \MSD19\JUIL07\2407\24k>lu01 . D\da 

Operator: m45p35 

Date Acquired: 24 Jul 06 3:06 pm 

Instrument: MSD 19 

MANd6B__B.M 

2407 blu 2407 HI 



Method File: 
Sample Name : 
Misc Info: 
Vial Number 



Abundance 



6OOOOO1 



4000001 



TIC: 24Wu01.D\dataslm.ms 



2000001 



.U 



[JuJJLiu 



4W 




>.J« Jl i ^ 



■Time~> 5.00 10.00 15.00 20.00 25.00 




Andro ~D4 glue 



Abundance Ion 438.40 (438^10 to 4391 
6000 



4000 



2000 



^ 



Time~> 11.50 12.00 




Methyl testosterone 



^bundancelon 301.30 (301.00 to 302. 



40000 



20000 



16 



»86 



1 . [ I ■ I '. 1 1 I 1 1 j ■ I . I 
nme-> 16.00 16.50 17.00 17.50 



/ 



S albutamol --D3 
Abundancelon 372.30 (372.00 to Z'l 
4.095 



20000. 



I 
10000' 



iUW 



■A- 



O l . -i-V . ; . I Y . -I — I — i-^ 

TimB~> 4.00 4.50 




100000 



50000 



12.433 




Cortisol D4 And ro-Etio di TMS Andro-Etio mono TM S 

i^undancelon 636.60 (636.30 to 63 



Abundancelon 434 40 (434.1 to 4: 
12jfel2 



Abundancelon 272.20 (271 .90 to 21 
^^*""|lon 362.30 (SeEiSJIto 3< 



0' — I — I — : — I — , ! ■■ I i — I — I 

rnme-> 12.50 



1000 



500 




0' I I 1 i I > 1 I I , I I ' • 
rime-> 10.50 11.00 



5a3a-5b3a Diol 

si 5b < trait : IRMS Epitestost^rone - Testosterone 



Abundancelon 241.20 (240.90 to 2^ 
[ 12|57 

6000 I jl 

\ 12.583t' I 

4000' r 



2000! 



I .".y \/ 



TiiTie~> 12.50 



• 1 ' 
13.00 



Abundance Ion 432.40 (432.10 to 433.1 0): 24blu01.D\datasim.ms 
' 15*)91 



6000 
4000 
2000 



14,210 




THC -M , 

Abundancelon 371 .30 (371 .00 to 37 



) I I I I I I t ■ I > ' I I I I • ' ' ' 1 ' ' '" ' I ' ' I ' I ' ' ' ' . 
TJrne~> 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40 



nnie-> 




Cortisol 




THE THS 

Abundancelon 636.60 (636.30 to 62 



11 BOH A/E 

Abundancelon 522.50 (522.20 to 5^ 



600000 
400000 
200000 



22.1150 
22.064 



rime-> 22.00 



^Lir-r- 




15.835 



nme-> 15.50 16.00 
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^ 



L1VDD0135 



File-: 
Operator: 
Date Acquired: 
in3 t rumen t: 
Method File: 
Sample Name : 
Misc Info: 
Vial Number : 
DHT 



D:\MSD19\JUIL07\2407\24blu01.D\da 
m45p35 

3:06 pm 



06 



24 Jul 
MSD 19 
MANO 6B__B . M 
2407 blu 2407 



DHEA 



HI 




Pr^gnanediol 



llKetoetiocholanolone 



M)undanc8lon 117.10 (116.80 toll 
17J&10 
160000 



100000 



50000 



rime-> 



_iL 



17.50 



(Vbufwtencelon 343.30 (343.00 to 3^ 
15000 14j^72 



10000 



5000 



Time-> 14.00 



14.50 



Inhib 


derivation 


Abundance 


Ion 361 .30 (361 .00 to 3{ 

6.p 


1500 






1000 






500 
ft 


/v^/yuWw 


0| ' ' ' ' 1 • ' ' ' 

Time-> 5.50 6.00 



3a-5 Cyclo 



^bund£Hlcelon 432.40 (432.10 to 4: 



300 
20O 
100 



/\i 



VK^ 



rime-> 



9.00 



9.501 



/ 
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LNDD0136 



B 



Bll 



List of sample numbers for samples received by LMDD in July 2006 



1.NDD0137 



ECHANTILLONS RECUS PAR LE LNDD EN JUILLET 2006 







M 


iii^^PM 




^^^l^gH 


01/07 


912826 


01/07/2006 


05/07 


890164 


M 


01/07/2006 


03/07 


912822 


M 


01/07/2006 


06/07 


995434 


M 


01/07/2006 


02/07 


912829 


M 


01/07/2006 


06/07 


995470 


M 


01/07/2006 


04/07 


912824 


M 


01/07/2006 


06/07 


995443 


M 


01/07/2006 


04/07 


890671 


M 


01/07/2006 


06/07 


995433 


M 


01/07/2006 


05/07 


890486 


M 


01/07/2006 


07/07 


149930 


M 


01/07/2006 


16/07 


311436 


F 


03/07/2006 


• 07/07 


149931 


M 


01/07/2006 


16/07 


311434 


F 


03/07/2006 


08/07 


270187 


M 


01/07/2006 


16/07 


311433 


F 


03/07/2006 


08/07 


270184 


M 


01/07/2006 


16/07 


311431 


F 


03/07/2006 


09/07 


912825 


M 


01/07/2006 


16/07 


311435 


F 


03/07/2006 


10/07 


995440 


M 


01/07/2006 


17/07 


338310 


M 


03/07/2006 


10/07 


995441 


M 


01/07/2006 


17/07 


336926 


M 


03/07/2006 


10/07 


996471 


M 


01/07/2006 


17/07 


311219 


M 


03/07/2006 


11/07 


149921 


M 


01/07/2006 


17/07 


311214 


M 


03/07/2006 


12/07 


270183 


M 


01/07/2006 


18/07 


338889 


M 


03/07/2006 


06/07 


912827 


M 


01/07/2006 


18/07 


338896 


M 


03/07/2006 
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18/07 


326277 


M 


03/07/2006 


13/07 


995431 


M 


02/07/2006 


18/07 


338890 


M 


03/07/2006 


13/07 


995430 


M 


02/07/2006 


19/07 


995386 


M 


03/07/2006 


13/07 


995445 


M 


02/07/2006 


19/07 


995429 


M 


03/07/2006 


14/07 


995444 


M 


02/^/2006 


19/07 


995462 


M 


03/07/2006 


14/07 


995446 


M 


02/07/2006 


19/07 


995379 


M 


03/07/2006 


14/07 


995448 


M 


02/07/2006 


20/07 


995388 


M 


03/07/2006 


14/07 


995447 


M 


02/07/2006 


20/07 


995387 


M 


03/07/2006 


15/07 


387183 


M 


03/07/2006 


20/07 


995459 


M 


03/07/2006 


15/07 


387312 


M 


03/07/2006 


20/07 


995463 


M 


03/07/2006 


15/07 


387308 


M 


03/07/2006 


22/07 


336056 


F 


04/07/2006 


15/07 


387311 


M 


03/07/2006 


22/07 


325164 


F 


04/07/2006 


15/07 


387309 


M 


03/07/2006 


22/07 


315004 


F 


04/07/2006 


16/07 


311438 


F 


03/07/2006 


23/07 


336087 


M 


04/07/2006 


16/07 


311440 


F 


03/07/2006 


23/07 


338691 


M 


04/07/2006 


16/07 


311439 


F 


03/07/2006 


23/07 


349250 


M 


04/07/2006 


28/07 


996372 


M 


04/07/2006 


23/07 


349246 


M 


04/07/2006 


28/07 


995464 


M 


04/07/2006 


23/07 


349245 


M 


04/07/2006 


29/07 


995376 


M 


04/07/2006 


23/07 


349251 


M 


04/07/2006 


29/07 


995469 


M 


04/07/2006 


24/07 


349248 


M 


04/07/2006 


29/07 


995375 


M 


04/07/2006 


24/07 


349249 


M 


04/07/2006 


29/07 


995436 


M 


04/07/2006 


24/07 


336086 


M 


04/07/2006 


21/07 


397769 


M 


04/07/2006 


24/07 


349247 


M 


04/07/2006 


30/07 


335529 


F 


05/07/2006 


24/07 


349252 


M 


04/07/2006 


30/07 


336759 


F 


05/07/2006 


26/07 


338825 


F 


04/07/2006 


30/07 


338921 


F 


06/07/2006 


25/07 


337194 


F 


04/07/2006 


30/07 


316403 


F 


05/07/2006 


26/07 


872927 


M 


04/07/2006 


30/07 


316407 


F 


05/07/2006 


26/07 


872928 


F 


04/07/2006 


30/07 


324646 


F 


05/07/2006 


26/07 


872932 


F 


04/07/2006 


31/07 


825751 


M 


05/07/2006 


26/07 


872300 


M 


04/07/2006 


31/07 


994206 


M 


05/07/2006 


26/07 


872929 


M 


04/07/2006 


31/07 


826278 


M 


05/07/2006 


26/07 


872931 


M 


04/07/2006 


31/07 


825752 


M 


05/07/2006 


27/07 


par3638 


M 


04/07/2006 


31/07 


826273 


M 


05/07/2006 


27/07 


par3677 


M 


04/07/2006 


32/07 


807582 


F 


05/07/2006 


27/07 


par3732 


M 


04/07/2006 


32/07 


807591 


F 


05/07/2006 


27/07 


par3826 


M 


04/07/2006 


32/07 


807549 


F 


05/07/2006 
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807590 


E^S 


H^^^HI 


27/07 


par3865 


M 


04/07/2006 


32/07 


F 


05/07/2006 


21/07 


397771 


M 


04/07/2006 


32/07 


826281 


F 


05/07/2006 


21/07 


397075 


M 


04/07/2006 


32/07 


808447 


F 


06/07/2006 


21/07 


398457 


M 


04/07/2006 


33/07 


809645 


F 


05/07/2006 


21/07 


398456 


M 


04/07/2006 


33/07 


875762 


F 


05/07/2006 


21/07 


398458 


M 


04/07/2006 


33/07 


874702 


F 


06/07/2006 


28/07 


995377 


M 


04/07/2006 


33/07 


876166 


F 


06/07/2006 


28/07 


995378 


M 


04/07/2006 


33/07 


876168 


F 


05/07/2006 


38/07 


337054 


F 


05/07/2006 


33/07 


874195 


F 


05/07/2006 


38/07 


326162 


F 


05/07/2006 


34/07 


326175 


M 


05/07/2006 


38/07 


337063 


F 


05/07/2006 


34/07 


326163 


M 


05/07/2006 


38/07 


326174 


M 


05/07/2006 


34/07 


326171 


M 


06/07/2006 


38/07 


337056 


M 


05/07/2006 


34/07 


326169 


M 


05/07/2006 


38/07 


326172 


M 


05/07/2006 


34/07 


326164 


M 


05/07/2006 


39/07 


317079 


F 


05/07/2006 


34/07 


326166 


M 


05/07/2006 


39/07 


338676 


F 


05/07/2006 


35/07 


325433 


M 


05/07/2006 


39/07 


317086 


F 


05/07/2006 


35/07 


313952 


M 


05/07/2006 


39/07 


317164 


F 


05/07/2006 


35/07 


313956 


M 


06/07/2006 


40/07 


336265 


F 


05/07/2006 


35/07 


338897 


M 


05/07/2006 


40/07 


325151 


F 


05/07/2006 


35/07 


338611 


M 


05/07/2006 


40/07 


325184 


F 


05/07/2006 


36/07 


338378 


M 


05/07/2006 


40/07 


339075 


F 


05/07/2006 


36/07 


338376 


M 


06/07/2006 


41/07 


807462 


M 


05/07/2006 


36/07 


337458 


M 


05/07/2006 


41/07 


875841 


M 


05/07/2006 


36/07 


337460 


M 


05/07/2006 


41/07 


875840 


M 


05/07/2006 


36/07 


338370 


M 


06/07/2006 


41/07 


875854 


M 


05/07/2006 


36/07 


338369 


M 


05/07/2006 


41/07 


875853 


M 


05/07/2006 


36/07 


337453 


M 


05/07/2006 


41/07 


807459 


M 


05/07/2006 


36/07 


330373 


M 


05/07/2006 


42/07 


325183 


F 


05/07/2006 


37/07 


316740 


F 


05/07/2006 


42/07 


326493 


F 


05/07/2006 


37/07 


327144 


F 


06/07/2006 


42/07 


314409 


F 


06/07/2006 


• 37/07 


323741 


F 


05/07/2006 


43/07 


873541 


M 


05/07/2006 


37/07 


338697 


F 


06/07/2006 


43/07 


872905 


M 


05/07/2006 


37/07 


326517 


F 


06/07/2006 


43/07 


874632 


M 


05/07/2006 


37/07 


313654 


F 


05/07/2006 


43/07 


807702 


M 


05/07/2006 


63/07 


964164 


F 


05/07/2006 


43/07 


872906 


M 


05/07/2006 


53/07 


964579 


F 


06/07/2006 


44/07 


995468 


M 


05/07/2006 


53/07 


964580 


F 


06/07/2006 


44/07 


995442 


M 


05/07/2006 


53/07 


964568 


F 


06/07/2006 


44/07 


995371 


M 


05/07/2006 


53/07 


964573 


F 


05/07/2006 


44/07 


995432 


m 


05/07/2006 


53/07 


964161 


F 


05/07/2006 


45/07 


995373 


M 


05/07/2006 


53/07 


964576 


F 


05/07/2006 


45/07 


995465 


M 


05/07/2006 


63/07 


964166 


F 


05/07/2006 


45/07 


995381 


M 


06/07/2006 


53/07 


964569 


F 


05/07/2006 


46/07 


149923 


M 


05/07/2006 


53/07 


964574 


F 


05/07/2006 


46/07 


149919 


M 


05/07/2006 


56/07 


825834 


M 


05/07/2006 


47/07 


149922 


M 


05/07/2006 


56/07 


826282 


M 


05/07/2006 


48/07 


270182 


M 


05/07/2006 


56/07 


807540 


M 


05/07/2006 


48/07 


270186 


M 


05/07/2006 


56/07 


807541 


M 


05/07/2006 


49/07 


270181 


M 


05/07/2006 


56/07 


807542 


M 


05/07/2006 


51/07 


807535 


F 


05/07/2006 


57/07 


825287 


M 


05/07/2006 


51/07 


874208 


F 


05/07/2006 


57/07 


807538 


M 


06/07/2006 


51/07 


875835 


F 


05/07/2006 


57/07 


807588 


M 


05/07/2006 


51/07 


807534 


F 


05/07/2006 


57/07 


807539 


M 


05/07/2006 


52/07 


946165 


M 


06/07/2006 


57/07 


807543 


M 


05/07/2006 


52/07 


964156 


M 


05/07/2006 


57/07 


874720 


M 


05/07/2006 
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05/07/2006 


58/07 




^^S 


^ffl^SI^H 


52/07 


964152 


M 


335553 


M 


05/07/2006 


52/07 


964149 


M 


05/07/2006 


58/07 


325153 


M 


05/07/2006 


52/07 


964151 


M 


05/07/2006 


59/07 


336443 


M 


06/07/2006 


52/07 


964153 


M 


05/07/2006 


59/07 


335980 


M 


06/07/2006 


62/07 


964159 


M 


05/07/2006 


59/07 


335979 


M 


06/07/2006 


52/07 


964160 


M 


05/07/2006 


59/07 


336442 


M 


06/07/2006 


52/07 


964157 


M 


05/07/2006 


60/07 


337723 


M 


06/07/2006 


62/07 


964154 


M 


05/07/2006 


60/07 


337760 


M 


06/07/2006 


50/07 


338925 


F 


05/07/2006 


60/07 


337759 


IVI 


06/07/2006 


50/07 


312745 


F 


05/07/2006 


60/07 


324926 


M 


06/07/2006 


54/07 


313466 


M 


05/07/2006 


61/07 


338673 


F 


06/07/2006 


54/07 


326633 


M 


05/07/2006 


61/07 


337199 


F 


06/07/2006 


54/07 


313469 


M 


05/07/2006 


61/07 


339139 


F 


06/07/2006 


54/07 


313461 


F 


05/07/2006 


61/07 


335560 


F 


06/07/2006 


54/07 


338929 


M 


05/07/2006 


61/07 


337534 


F 


06/07/2006 


54/07 


313463 


M 


05/07/2006 


62/07 


324500 


M 


06/07/2006 


55/07 


323805 


F 


05/07/2006 


62/07 


304437 


M 


06/07/2006 


55/07 


313470 


M 


05/07/2006 


62/07 


338589 


M 


06/07/2006 


55/07 


313561 


F 


05/07/2006 


63/07 


338130 


M 


06/07/2006 


55/07 


313468 


F 


06/07/2006 


63/07 


338702 


M 


06/07/2006 


55/07 


313 462 


F 


05/07/2006 


63/07 


326495 


F 


06/07/2006 


55/07 


313467 


F 


05/07/2006 


63/07 


338131 


M 


06/07/2006 


65/07 


995479 


M 


06/07/2006 


63/07 


337368 


M 


06/07/2006 


65/07 


995477 


M 


06/07/2006 


63/07 


326498 


M 


06/07/2006 


65/07 


995478 


M 


06/07/2006 


64/07 


875744 


M 


06/07/2006 


66/07 


995370 


M 


06/07/2006 


64/07 


875917 


M 


06/07/2006 


66/07 


995369 


M 


06/07/2006 


64/07 


875741 


F 


06/07/2006 


66/07 


995480 


M 


06/07/2006 


64/07 


875745 


F 


06/07/2006 


67/07 


149934 


M 


06/07/2006 


64/07 


875740 


M 


06/07/2006 


68/07 


270180 


M 


06/07/2006 


64/07 


874109 


F 


06/07/2006 


69/07 


149929 


M 


06/07/2006 


50/07 


323748 


F 


05/07/2006 


69/07 


149920 


M 


06/07/2006 


50/07 


338922 


F 


05/07/2006 


70/07 


270174 


M 


06/07/2006 


50/07 


316736 


F 


05/07/2006 


70/07 


270172 


M 


07/06/2006 


50/07 


336290 


F 


05/07/2006 


75/07 


995481 


M 


07/06/2006 


84/07 


825813 


F 


09/07/2006 


75/07 


995438 


M 


07/06/2006 


84/07 


826820 


F 


09/07/2006 


75/07 


995435 


M 


07/06/2006 


84/07 


825817 


F 


09/07/2006 


76/07 


995487 


M 


07/06/2006 


84/07 


825814 


F 


09/07/2006 


76/07 


995486 


M 


07/06/2006 


84/07 


825816 


F 


09/07/2006 


76/07 


995488 


M 


07/06/2006 


87/07 


995437 


M 


09/07/2006 


77/07 


149927 


M 


07/06/2006 


87/07 


995455 


M 


09/07/2006 


77/07 


149925 


M 


07/06/2006 


86/07 


996484 


M 


09/07/2006 


78/07 


270173 


M 


07/06/2006 


85/07 


996485 


M 


09/07/2006 


78/07 


270188 


M 


07/06/2006 


85/07 


996457 


M 


09/07/2006 


79/07 


270185 


M 


07/06/2006 


85/07 


995467 


M 


09/07/2006 


80/07 


149924 


M 


07/06/2006 


71/07 


268990 


M 


07/07/2006 


81/07 


995466 


M 


08/07/2006 


71/07 


268017 


M 


07/07/2006 


81/07 


995439 


M 


08/07/2006 


71/07 


338573 


M 


07/07/2006 


82/07 


995450 


M 


08/07/2006 


71/07 


221106 


M 


07/07/2006 


82/07 


995380 


M 


08/07/2006 


71/07 


338576 


M 


07/07/2006 


82/07 


995451 


M 


08/07/2006 


71/07 


268020 


M 


07/07/2006 


83/07 


876302 


M 


09/07/2006 


72/07 


825009 


F 


07/07/2006 


83/07 


875301 


M 


09/07/2006 


72/07 


874290 


M 


07/07/2006 


83/07 


875299 


M 


09/07/2006 


72/07 


876170 


M 


07/07/2006 


83/07 


875306 


M 


09/07/2006 


72/07 


874807 


F 


07/07/2006 
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09/07/2006 


^^^1 


825008 


FJ 


07/07/2006 


83/07 


825739 


M 


83/07 


872848 


M 


09/07/2006 


72/07 


874288 


M 


07/07/2006 


83/07 


825734 


M 


09/07/2006 


73/07 


289716 


M 


07/07/2006 


83/07 


872851 


M 


09/07/2006 


73/07 


323905 


M 


07/07/2006 


83/07 


872852 


M 


09/07/2006 


73/07 


292387 


M 


07/07/2006 


84/07 


824404 


F 


09/07/2006 


73/07 


338698 


M 


07/07/2006 


84/07 


825821 


F 


09/07/2006 


74/07 


323730 


F 


07/07/2006 


84/07 


825822 


F 


09/07/2006 


74/07 


323739 


F 


07/07/2006 


91/07 


825819 


F 


11/07/2006 


74/07 


324373 


F 


07/07/2006 


91/07 


825818 


M 


11/07/2006 


74/07 


324601 


F 


07/07/2006 


91/07 


875305 


M 


11/07/2006 


74/07 


324553 


F 


07/07/2006 


92/07 


872786 


M 


11/07/2006 


74/07 


326845 


F 


07/07/2006 


93/07 


337189 


M 


11/07/2006 


88/07 


141290 


M 


11/07/2006 


93/07 


336263 


M 


11/07/2006 


88/07 


141284 


M 


11/07/2006 


93/07 


336104 


M 


11/07/2006 


88/07 


141283 


M 


11/07/2006 


93/07 


336262 


M 


11/07/2006 


88/07 


141288 


M 


11/07/2006 


93/07 


338461 


M 


11/07/2006 


88/07 


140974 


M 


11/07/2006 


93/07 


339079 


M 


11/07/2006 


88/07 


140971 


M 


11/07/2006 


94/07 


296302 


M 


11/07/2006 


88/07 


141289 


M 


11/07/2006 


94/07 


337877 . 


M 


11/07/2006 


88/07 


141285 


M 


11/07/2006 


94/07 


297279 


F 


11/07/2006 


89/07 


141210 


M 


11/07/2006 


94/07 


326605 


F 


11/07/2006 


89/07 


141206 


M 


11/07/2006 


94/07 


323959 


F 


11/07/2006 


89/07 


140957 


F 


11/07/2006 


94/07 


295352 


M 


11/07/2006 


89/07 


140986 


F 


11/07/2006 


95/07 


994103 


M 


11/07/2006 


89/07 


141209 


M 


11/07/2006 


95/07 


994104 


M 


11/07/2006 


89/07 


141157 


M 


11/07/2006 


95/07 


875746 


M 


11/07/2006 


90/07 


140962 


F 


11/07/2006 


95/07 


875748 


M 


11/07/2006 


90/07 


140984 


F 


11/07/2006 


95/07 


876173 


M 


11/07/2006 


90/07 


140983 


M 


11/07/2006 


95/07 


875739 


M 


11/07/2006 


90/07 


140964 


F 


11/07/2006 


96/07 


807536 


F 


11/07/2006 


90/07 


140961 


M 


11/07/2006 


96/07 


872416 


F 


11/07/2006 


90/07 


140965 


M 


11/07/2006 


96/07 


872408 


F 


11/07/2006 


91/07 


872847 


M 


11/07/2006 


96/07 


872409 


F 


11/07/2006 


91/07 


875300 


F 


11/07/2006 


97/07 


912828 


M 


11/07/2006 


108/07 


338464 


M 


12/07/2006 


98/07 


995461 


M 


11/07/2006 


108/07 


337016 


M 


12/07/2006 


99/07 


995482 


M 


11/07/2006 


108/07 


336103 


M 


12/07/2006 


99/07 


994201 


M 


11/07/2006 


108/07 


335948 


M 


12/07/2006 


99/07 


994203 


M 


11/07/2006 


108/07 


337018 


M 


12/07/2006 


100/07 


995466 


M 


11/07/2006 


109/07 


337879 


M 


12/07/2006 


100/07 


995458 


M 


11/07/2006 


109/07 


337880 


M 


12/07/2006 


100/07 


995453 


. M 


11/07/2006 


109/07 


337876 


M 


12/07/2006 


101/07 


149951 


M 


11/07/2006 


109/07 


323958 


F 


12/07/2006 


101/07 


149952 


M 


11/07/2006 


109/07 


325181 


F 


12/07/2006 


102/07 


149926 


M 


11/07/2006 


109/07 


337954 


F 


12/07/2006 


103/07 


270152 


M 


11/07/2006 


y 110/07 


338649 


M 


12/07/2006 


103/07 


270153 


M 


11/07/2006 


' 111/07 


875747 


M 


12/07/2006 


104/07 


270176 


M 


11/07/2006 


' 111/07 


874625 


M 


12/07/2006 


105/07 


338324 


M 


12/07/2006 


> 111/07 


872695 


M 


12/07/2006 


105/07 


315424 


M 


12/07/2006 


) 112/07 


282470 


M 


12/07/2006 


106/07 


338322 


M 


12/07/2006 


) 112/07 


325199 


M 


12/07/2006 


105/07 


338338 


M 


12/07/2006 


5 112/07 


324769 


M 


12/07/2006 


105/07 


338340 


M 


12/07/2006 


) 112/07 


220051 


M 


12/07/2006 


105/07 


316428 


M 


12/07/2006 


) 113/07 


994288 


M 


12/07/2006 


105/07 


338330 


M 


12/07/2006 


} 113/07 


994286 


M 


12/07/2006 
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H^^^H 




M 


h^^^^w 


106/07 


338334 


M 


12/07/2006 


113/07 


994286 


12/07/2006 


106/07 


338166 


M 


12/07/2006 


114/07 


996374 


M 


12/07/2006 


106/07 


312391 


M 


12/07/2006 


114/07 


994283 


M 


12/07/2006 


106/07 


312393 


M 


12/07/2006 


114/07 


995449 


M 


12/07/2006 


106/07 


312396 


M 


12/07/2006 


115/07 


149942 


M 


12/07/2006 


106/07 


312398 


M 


12/07/2006 


116/07 


270148 


M 


12/07/2006 


106/07 


335629 


M 


12/07/2006 


117/07 


270179 


M 


12/07/2006 


107/07 


337254 


M 


12/07/2006 


117/07 


270154 


M 


12/07/2006 


128/07 


994276 


M 


14/07/2006 


118/07 


149941 


M 


12/07/2006 


128/07 


994270 


M 


14/07/2006 


118/07 


149943 


M 


12/07/2006 


128/07 


995452 


M 


14/07/2006 


119/07 


338226 


M 


13/07/2006 


129/07 


994280 


M 


15/07/2006 


119/07 


338225 


M 


13/07/2006 


129/07 


994084 


M 


15/07/2006 


119/07 


336784 


M 


13/07/2006 


129/07 


994281 


M 


15/07/2006 


119/07 


316218 


M 


13/07/2006 


130/07 


994284 


M 


16/07/2006 


120/07 


312706 


M 


13/07/2006 


130/07 


994087 


M 


15/07/2006 


120/07 


326315 


F 


13/07/2006 


130/07 


994083 


M . 


16/07/2006 


120/07 


326319 


M 


13/07/2006 


130/07 


994086 


M 


16/07/2006 


120/07 


326314 


F 


13/07/2006 


130/07 


994082 


M 


15/07/2006 


120/07 


324767 


M 


13/07/2006 


131/07 


994076 


M 


16/07/2006 


121/07 


994277 


M 


14/07/2006 


131/07 


994273 


M 


16/07/2006 


121/07 


994269 


M 


14/07/2006 


131/07 


995385 


M 


16/07/2006 


121/07 


994268 


M 


14/07/2006 


131/07 


995384 


M 


16/07/2006 


121/07 


994274 


M 


14/07/2006 


132/07 


994275 


M 


16/07/2006 


122/07 


149939 


M 


14/07/2006 


132/07 


994081 


M 


16/07/2006 


123/07 


270149 


M 


14/07/2006 


132/07 


994085 


M 


16/07/2006 


124/07 


994272 


M 


14/07/2006 


133/07 


337245 


M 


17/07/2006 


124/07 


994271 


M 


14/07/2006 


134/07 


387302 


F 


18/07/2006 


125/07 


270175 


M 


14/07/2006 


134/07 


387197 


F 


18/07/2006 


125/07 


270150 


M 


14/07/2006 


134/07 


387303 


F 


18/07/2006 


126/07 


149950 


M 


14/07/2006 


134/07 


387304 


F 


18/07/2006 


126/07 


149933 


M 


14/07/2006 


135/07 


352115 


M 


18/07/2006 


127/07 


994279 


M 


14/07/2006 


135/07 


352112 


M 


18/07/2006 


127/07 


994278 


M 


14/07/2006 


135/07 


352108 


M 


18/07/2006 


127/07 


994287 


M 


14/07/2006 


135/07 


352113 


M 


18/07/2006 


140/07 


876911 


M 


18/07/2006 


136/07 


352120 


M 


18/07/2006 


140/07 


826698 


M 


18/07/2006 


136/07 


352127 


M 


18/07/2006 


140/07 


876035 


F 


18/07/2006 


136/07 


352124 


M 


18/07/2006 


140/07 


872901 


F 


18/07/2006 


136/07 


362131 


M 


18/07/2006 


141/07 


314423 


M 


18/07/2006 


136/07 


352133 


M 


18/07/2006 


141/07 


314424 


M 


18/07/2006 


137/07 


352222 


M 


18/07/2006 


141/07 


314421 


M 


18/07/2006 


137/07 


352229 


M 


18/07/2006 


141/07 


337019 


M 


18/07/2006 


137/07 


352235 


M 


18/07/2006 


142/07 


872614 


M 


18/07/2006 


137/07 


362233 


M 


18/07/2006 


142/07 


872508 


M 


18/07/2006 


137/07 


352226 


M 


18/07/2006 


142/07 


872498 


M 


18/07/2006 


137/07 


352232 


M 


18/07/2006 


142/07 


872607 


M 


18/07/2006 


137/07 


352225 


M 


18/07/2006 


143/07 


315687 


M 


18/07/2006 


138/07 


362070 


M 


18/07/2006 


143/07 


338235 


M 


18/07/2006 


138/07 


362072 


M 


18/07/2006 


143/07 


304131 


M 


18/07/2006 


138/07 


362224 


M 


18/07/2006 


143/07 


338230 


M 


18/07/2006 


138/07 


362077 


M 


18/07/2006 


143/07 


338335 


M 


18/07/2006 


138/07 


362074 


M 


18/07/2006 


143/07 


315585 


M 


18/07/2006 


138/07 


352069 


M 


18/07/2006 


143/07 


338336 


M 


18/07/2006 


138/07 


352223 


M 


18/07/2006 


144/07 


393568 


F 


18/07/2006 


139/07 


352231 


F 


18/07/2006 


144/07 


386732 


M 


18/07/2006 
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F 


18/07/2006 


144/07 


IHIffi^H 




WH^i^HI 


139/07 


352230 


393580 


F 


18/07/2006 


139/07 


352228 


F 


18/07/2006 


146/07 


149940 


M 


18/07/2006 


139/07 


352078 


F 


18/07/2006 


146/07 


149937 


M 


18/07/2006 


139/07 


352079 


F 


18/07/2006 


147/07 


270178 


M 


18/07/2006 


139/07 


352068 


F 


18/07/2006 


148/07 


270151 




18/07/2006 


139/07 


352080 


F 


18/07/2006 


149/07 


994073 


M 


18/07/2006 


140/07 


826835 


M 


18/07/2006 


150/07 


994068 


M 


18/07/2006 


140/07 


876175 


M 


18/07/2006 


160/07 


994071 


M 


18/07/2006 


166/07 


352239 


F 


19/07/2006 


150/07 


994074 


M 


18/07/2006 


156/07 


352236 


F 


19/07/2006 


151/07 


994078 


M 


18/07/2006 


166/07 


352238 


F 


19/07/2006 


151/07 


994070 


M 


18/07/2006 


155/07 


994095 


F 


19/07/2006 


151/07 


994075 


M 


18/07/2006 


165/07 


994093 


F 


19/07/2006 


152/07 


337702 


M 


19/07/2006 


156/07 


994088 


F 


19/07/2006 


152/07 


337703 


M 


19/07/2006 


155/07 


994096 


F 


19/07/2006 


152/07 


323499 


M 


19/07/2006 


155/07 


994094 


M 


19/07/2006 


152/07 


337701 


M 


19/07/2006 


166/07 


994097 


M 


19/07/2006 


153/07 


352106 


M 


19/07/2006 


155/07 


994091 


M 


19/07/2006 


153/07 


352111 


F 


19/07/2006 


155/07 


994089 


M 


19/07/2006 


163/07 


352102 


F 


19/07/2006 


167/07 


352067 


F 


19/07/2006 


163/07 


362110 


F 


19/07/2006 


157/07 


352062 


M 


19/07/2006 


163/07 


352109 


F 


19/07/2006 


167/07 


351946 


M 


19/07/2006 


153/07 


352101 


M 


19/07/2006 


167/07 


352064 


M 


19/07/2006 


153/07 


352105 


M 


19/07/2006 


157/07 


361941 


M 


19/07/2006 


153/07 


352103 


M 


19/07/2006 


167/07 


352061 


F 


19/07/2006 


164/07 


335620 


M 


19/07/2006 


168/07 


124261 


M 


19/07/2006 


154/07 


326640 


M 


19/07/2006 


159/07 


995383 


M J 


19/07/2006 


154/07 


291744 


M 


19/07/2006 


159/07 


994077 


M 


19/07/2006 


154/07 


291747 


M 


19/07/2006 


159/07 


994186 


M 


19/07/2006 


154/07 


326630 


F 


19/07/2006 


160/07 


994183 


M 


19/07/2006 


154/07 


291721 


F 


19/07/2006 


160/07 


994181 


M 


19/07/2006 


154/07 


326639 


F 


19/07/2006 


160/07 


995472 


M 


19/07/2006 


164/07 


291749 


F 


19/07/2006 


161/07 


149948 


M 


19/07/2006 


156/07 


352240 


F 


19/07/2006 


161/07 


149938 


M 


19/07/2006 


166/07 


352 237 


F 


19/07/2006 


162/07 


149947 


M 


19/07/2006 


171/07 


336947 


M 


20/07/2006 


163/07 


270139 


M 


19/07/2006 


171/07 


335946 


M 


20/07/2006 


163/07 


270143 


M 


19/07/2006 


171/07 


351945 


M 


20/07/2006 


164/07 


270146 


M 


19/07/2006 


171/07 


351948 


M 


20/07/2006 


166/07 


994099 


M 


20/07/2006 


171/07 


361947 


M 


20/07/2006 


165/07 


994105 


M 


20/07/2006 


172/07 


337435 


M 


20/07/2006 


166/07 


872601 


F 


20/07/2006 


172/07 


326614 


M 


20/07/2006 


166/07 


872506 


M 


20/07/2006 


172/07 


336200 


M 


20/07/2006 


166/07 


872497 


M 


20/07/2006 


172/07 


336197 


M 


20/07/2006 


166/07 


872502 


M 


20/07/2006 


173/07 


874660 


M 


20/07/2006 


166/07 


872503 


M 


20/07/2006 


173/07 


873600 


M 


20/07/2006 


167/07 


338481 


F 


20/07/2006 


173/07 


873616 


M 


20/07/2006 


167/07 


338485 


F 


20/07/2006 


173/07 


874561 


M 


20/07/2006 


168/07 


352298 


M 


20/07/2006 


173/07 


874557 


M 


20/07/2006 


168/07 


352293 


M 


20/07/2006 


173/07 


874567 


M 


20/07/2006 


168/07 


362294 


M 


20/07/2006 


173/07 


874568 


M 


20/07/2006 


169/07 


361949 


F 


20/07/2006 


174/07 


294758 


M 


20/07/2006 


159/07 


351950 


M 


20/07/2006 


174/07 


338239 


M 


20/07/2006 


169/07 


361951 


M 


20/07/2006 


174/07 


338240 


M 


20/07/2006 


169/07 


361952 


F 


20/07/2006 


175/07 


873016 


M 


20/07/2006 


169/07 


351954 


M 


20/07/2006 


175/07 


874669 


M 


20/07/2006 
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20/07/2006 


Hp^m^ Pl^iii^lli: 


p^^fim^^^^m 


169/07 


351966 


F 


175/07 


874558 


M 


20/07/2006 


169/07 


351956 


M 


20/07/2006 


177/07 


994069 


M 


20/07/2006 


169/07 


351958 


M 


20/07/2006 


177/07 


994180 


M 


20/07/2006 


169/07 


351959 


F 


20/07/2006 


178/07 


995474 


M 


20/07/2006 


169/07 


351960 


Wl 


20/07/2006 


178/07 


994178 


M 


20/07/2006 


170/07 


352295 


M 


20/07/2006 


178/07 


994179 


M 


20/07/2006 


170/07 


352296 


M 


20/07/2006 


179/07 


149976 


M 


20/07/2006 


170/07 


352297 


M 


20/07/2006 


180/07 


149986 


M 


20/07/2006 


tt^^Bi 






M^i^PPI 


181/07 


270145 


M 


20/07/2006 


188/07 


994187 


M 


22/07/2006 


182/07 


270141 


M 


20/07/2006 


199/07 


149936 


M 


25/07/2006 


176/07 


998695 


F 


20/07/2006 


199/07 


149945 


M 


25/07/2006 


176/07 


998788 


F 


20/07/2006 


190/07 


149983 


M 


22/07/2006 


176/07 


998698 


M 


20/07/2006 


191/07 


270049 


M 


22/07/2006 


176/07 


998697 


M 


20/07/2006 


192/07 


270138 


M 


22/07/2006 


183/07 


297271 


M 


21/07/2006 


192/07 


270144 


M 


22/07/2006 


183/07 


338384 


M 


21/07/2006 


193/07 


995460 


M 


23/07/2006 


183/07 


338967 


M 


21/07/2006 


193/07 


994171 


M 


23/07/2006 


183/07 


338677 


M 


21/07/2006 


193/07 


890661 


M 


23/07/2006 


183/07 


338968 


M 


21/07/2006 


194/07 


994173 


M 


23/07/2006 


183/07 


297276 


M 


21/07/2006 


194/07 


994174 


M 


23/07/2006 


183/07 


297273 


M 


21/07/2006 


194/07 


995473 


M 


23/07/2006 


183/07 297272 


M 


21/07/2006 


195/07 


325081 


F 


24/07/2006 


184/07 


994182 


M 


21/07/2006 


195/07 


311776 


M 


24/07/2006 


185/07 


994079 


M 


21/07/2006 


195/07 


311621 


M 


24/07/2006 


185/07 


994184 


M 


21/07/2006 


195/07 


291163 


F 


24/07/2006 


185/07 


995483 


M 


21/07/2006 


195/07 


313048 


M 


24/07/2006 


186/07 


994175 


M 


21/07/2006 


195/07 


312241 


F 


24/07/2006 


186/07 


994176 


M 


21/07/2006 


196/07 


962335 


M 


25/07/2006 


186/07 


994072 


M 


21/07/2006 


196/07 


883950 


F 


25/07/2006 


187/07 


994168 


M 


22/07/2006 


196/07 


935177 


M 


25/07/2006 


187/07 


994172 


M 


22/07/2006 


196/07 


936894 


F 


25/07/2006 


187/07 


994177 


M 


22/07/2006 


197/06 


876863 


M 


25/07/2006 


187/07 


994170 


M 


22/07/2006 


197/06 


875879 


M 


25/07/2006 


188/07 


994080 


M 


22/07/2006 


197/06 


875869 


M 


25/07/2006 


203/07 


316593 


M 


26/07/2006 


197/06 


875868 


M 


25/07/2006 


203/07 


316030 


M 


26/07/2006 


198/07 


337364 


M 


25/07/2006 


203/07 


316028 


M 


26/07/2006 


198/07 


323688 


M 


26/07/2006 


204/07 


233549 


F 


26/07/2006 


198/07 


336173 


F 


25/07/2006 


204/07 


239276 


F 


26/07/2006 


198/07 


297275 


F 


25/07/2006 


204/07 


239167 


M 


26/07/2006 


198/07 


326263 


M 


25/07/2006 


204/07 


233430 


F 


26/07/2006 


198/07 


328097 


M 


25/07/2006 


204/07 


242043 


F 


26/07/2006 


199/07 


247187 


F 


25/07/2006 


204/07 


239693 


F 


26/07/2006 


199/07 


337691 


F 


25/07/2006 


205/07 


294582 


M 


26/07/2006 


199/07 


239286 


F 


25/07/2006 


205/07 


217820 


F 


26/07/2006 


199/07 


239279 


F 


25/07/2006 


205/07 


294584 


M 


26/07/2006 


200/07 


325080 


F 


25/07/2006 


206/07 


217648 


M 


26/07/2006 


200/07 


352149 


F 


25/07/2006 


205/07 


294589 


M 


26/07/2006 


200/07 


265075 


M 


25/07/2006 


205/07 


252482 


F 


26/07/2006 


200/07 


268587 


F 


25/07/2006 


205/07 


294590 


F 


26/07/2006 


200/07 


325074 


M 


25/07/2006 


206/07 


352176 


M 


26/07/2006 


200/07 


326146 


F 


25/07/2006 


206/07 


352174 


M 


26/07/2006 


201/07 


325158 


F 


25/07/2006 


206/07 


352170 


M 


26/07/2006 


201/07 


337728 


F 


25/07/2006 


206/07 


352169 


M 


26/07/2006 


201/07 


324230 


F 25/07/2006 


206/07 


352173 


M 


26/07/2006 
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201/07 


323460 


M 


25/07/2006 


206/07 


352175 


M 


26/07/2006 


201/07 


352148 


F 


25/07/2006 


207/07 


352143 


M 


26/07/2006 


201/07 


264549 


F 


25/07/2006 


207/07 


352147 


M 


26/07/2006 


202/07 


323618 


M 


25/07/2006 


207/07 


362161 


M 


26/07/2006 


202/07 


326391 


M 


25/07/2006 


207/07 


352153 


M 


26/07/2006 


202/07 


323401 


M 


25/07/2006 


208/07 


230803 


M 


26/07/2006 


lomi 


339012 


M 


25/07/2006 


208/07 


230809 


M 


26/07/2006 


imoii 


316029 


M 


26/07/2006 


208/07 


267777 


M 


26/07/2006 


213/07 


338054 


M 


26/07/2006 


208/07 


323569 


M 


26/07/2006 


213/07 


338156 


M 


26/07/2006 


208/07 


352141 


M 


26/07/2006 


214/07 


872764 


M 


26/07/2006 


208/07 


337917 


M 


26/07/2006 


214/07 


872765 


M 


26/07/2006 


208/07 


337916 


M 


26/07/2006 


214/07 


872761 


M 


26/07/2006 


208/07 


325078 


M 


26/07/2006 


214/07 


872762 


M 


26/07/2006 


209/07 


872775 


M 


26/07/2006 


214/07 


872766 


M 


26/07/2006 


209/07 


872769 


M 


26/07/2006 


214/07 


872763 


M 


26/07/2006 


209/07 


872504 


M 


26/07/2006 


215/07 


397319 


F 


25/07/2006 


209/07 


872767 


M 


26/07/2006 


215/07 


397308 


F 


25/07/2006 


209/07 


872770 


M 


26/07/2006 


215/07 


396656 


F 


25/07/2006 


209/07 


872768 


M 


26/07/2006 


215/07 


397311 


M 


25/07/2006 


210/07 


874236 


M 


26/07/2006 


215/07 


397309 


F 


25/07/2006 


210/07 


874101 


M 


26/07/2006 


215/07 


396663 


F 


25/07/2006 


210/07 


874108 


M 


26/07/2006 


215/07 


397320 


F 


25/07/2006 


210/07 


872904 


M 


26/07/2006 


215/07 


397310 


F 


25/07/2006 


211/07 


324897 


M 


26/07/2006 


215/07 


397312 


F 


25/07/2006 


211/07 


324893 


F 


26/07/2006 


215/07 


396666 


F 


26/07/2006 


211/07 


338653 


M 


26/07/2006 


216/07 


396655 


M 


25/07/2006 


211/07 


312912 


F 


26/07/2006 


216/07 


396662 


F 


25/07/2006 


211/07 


305288 


F 


26/07/2006 


216/07 


396653 


F 


25/07/2006 


211/07 


324889 


F 


26/07/2006 


216/07 


396664 


F 


25/07/2006 


212/07 


176456 


M 


26/07/2006 


216/07 


397313 


F 


25/07/2006 


212/07 


176461 


M 


26/07/2006 


216/07 


396654 


F 


25/07/2006 


212/07 


176462 


M 


26/07/2006 


216/07 


397318 


F 


25/07/2006 


213/07 


338059 


M 


26/07/2006 


216/07 


396661 


M 


25/07/2006 


213/07 


337348 


M 


26/07/2006 


216/07 


396649 


F 


25/07/2006 


222/07 


352138 


M 


28/07/2006 


216/07 


396652 


F 


25/07/2006 


222/07 


352137 


M 


28/07/2006 


217/07 


998647 


F 


26/07/2006 


222/07 


352125 


F 


28/07/2006 


217/07 


998652 


F 


26/07/2006 


222/07 


352122 


M 


28/07/2006 


217/07 


998665 


M 


26/07/2006 


222/07 


362136 


F 


28/07/2006 


217/07 


998649 


F 


26/07/2006 


222/07 


352135 


F 


28/07/2006 


217/07 


998644 


F 


26/07/2006 


223/07 


352144 


F 


28/07/2006 


217/07 


998651 


M 


26/07/2006 


224/07 


240268 


F 


28/07/2006 


218/07 


998659 


F 


26/07/2006 


224/07 


241787 


M 


28/07/2006 


218/07 


998657 


F 


26/07/2006 


224/07 


352142 


F 


28/07/2006 


218/07 


998658 


M 


26/07/2006 


224/07 


352152 


M 


28/07/2006 


218/07 


998656 


F 


26/07/2006 


224/07 


352154 


M 


28/07/2006 


218/07 


998653 


F 


26/07/2006 


225/07 


352045 


M 


28/07/2006 


218/07 


998664 


F 


26/07/2006 


225/07 


352046 


M 


28/07/2006 


219/07 


338416 


F 


27/07/2006 


225/07 


352061 


M 


28/07/2006 


219/07 


338418 


F 


27/07/2006 


225/07 


352052 


M 


28/07/2006 


219/07 


336559 


F 


27/07/2006 


226/07 


335606 


M 


28/07/2006 


219/07 


335897 


F 


27/07/2006 


226/07 


335601 


M 


28/07/2006 


219/07 


335898 


M 


27/07/2006 


226/07 


335605 


U 


28/07/2006 


219/07 


338419 


M 


27/07/2006 


226/07 


335607 


M 


28/07/2006 


219/07 


268549 


F 


27/07/2006 


226/07 


335603 


M 


28/07/2006 



Page 8 de 9 



T AmTfcftl/IC 





HH^^M 




M^9HH 


B^P^Hi 




RH 


ffiSi^H 


220/07 


338511 


M 


27/07/2006 


226/07 


335608 


M 


28/07/2006 


220/07 


352050 


M 


27/07/2006 


227/07 


336121 


M 


31/07/2006 


220/07 


338513 


M 


27/07/2006 


227/07 


337561 


M 


31/07/2006 


220/07 


338510 


M 


27/07/2006 


227/07 


339159 


M 


31/07/2006 


221/07 


352139 


M 


27/07/2006 


227/07 


338852 


M 


31/07/2006 


221/07 


216171 


M 


27/07/2006 


227/07 


336062 


M 


31/07/2006 


221/07 


338652 


M 


27/07/2006 


227/07 


338683 


M 


31/07/2006 


221/07 


352140 


M 


27/07/2006 


228/07 


825331 


M 


31/07/2006 


229/07 


874624 


F 


31/07/2006 


228/07 


825318 


M 


31/07/2006 


229/07 


875953 


M 


31/07/2006 


228/07 


825332 


F 


31/07/2006 


229/07 


874178 


F 


31/07/2006 


228/07 


931186 


F 


31/07/2006 


229/07 


825283 


M 


31/07/2006 


228/07 


872505 


F 


31/07/2006 


229/07 


875708 


M 


31/07/2006 


228/07 


872460 


M 


31/07/2006 


230/07 


875957 


F 


31/07/2006 


229/07 


875718 


M 


31/07/2006 


230/07 


807928 


M 


31/07/2006 










230/07 


872773 


F 


31/07/2006 










230/07 


872772 


M 


31/07/2006 










230/07 


872776 


F 


31/07/2006 








230/07 


177054 


M 


31/07/2006 






.. .. 


231/07 


807537 


M 


31/07/2006 




1 
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List of the LNDD persomiel together with their roles and identification code 



LNDD0147 




Codification : L-PF-01 
Date : 24/05/2006 

1/7 



DISTR3DBUTION DES POSTES ET FONCTIONS DU PERSONNEL LNDD 



Obiet 

Cette liste d6crit la distribution du personnel titulaire (ou vacataire si besoin) du laboratoire par Departement. 

Un i^capitulatif de tous les postes et un autre des differentes fonctions feisant partie du cadre de TAssuraiice qualite 

sont donnas en fin de liste. 

Distribtttion du personnel titailaire et vacataire longne dur6e 

La distribution du personnel est definit par le nom, le poste, la (ou les) fonction(s) et le code op6rateur correspondants 

ilapersorme. 

L'absence de numero de poste et de fonction indique que ces personnes exercent en dehors du cadre de I'Assurance 

Qualite. 

Un numero de fonction entre parentheses indique que ces personnes exercent occasionnellement des activites de 

contrdle qui sont sourtuses aux exigences de I'assurance Quality. Le secteur principal d'activite de ces personnes sera 

ajnene a moyen tenne ^ fonctiomier en totalite ou en partie selon les exigences de I'Assurance Quality. 



DIBJECTION 










NOM 


NPPOSTB 


FONCTION 


N^FONCnON 


CO 


DE CEAURRIZ 
Jacques 


01 


-Directeur(D) 


1 


01 


SECBETABUT GENERAL (SG) 






NOM 


N^POSTE 


FONCnON(S) 


N'^FONCnON 


CO. 


THOMAS Jean- 
Philippe 


40 


- Secretaire G6n6ral (SG) 


22 


02 


HENM David 


34 


- Responsable des Ressources Humaines 
(RKH) 


23 


36 


HONES Joel 




- Agent Cornptable (vacataire) 






VASSAL Ennnanuel 


41 


- Responsable du suivi du budget 


27 


34 


EL OUJAJI Laurence 




- Secretaire con4)table 






LOUBKl' Caroline 


21 


- Secretaire technique (ST) 

- Correspondant archivage (CA) 

- Secretaire admimstratif (SA) 

- Correspondant Achat 


18 
19 

13 


33 


DEMINKarine 


39 


- Secretaire technique (ST) 

- Correspondant archivage (CA) 

- Secretaire administratif (SA) 


18 
19 


32 


TCRRINE Bernadette 




- Adjoint admimstratif (accueil) 




47 








LNI 


)D0148 



LNDD 



ENREGISTREMENT 
(LISTE) 



Codification : L-PF-Ol 
Date: 24/05/2006 

2/7 



DISTRIBUTION DESPOSTESETFONCnONSDU PERSONNEL LNDD 



DEPARTEMENT ASSURANCE QVALITE (DAQ) 



NOM 


NTOSIE 


FONCnON(S) 


NTONCnON 


CO, 


MOLINA Adeline 


02 


- Respoasable Assurance Quality (RAQ) 


2 


04 


CARRE Agnfes 


17 


- Responsable de la Metrologie et de 
llTistrumentation (RM) 

- Correspondant Quality Technique 
M6trologie (CQT) 

- Correspondaiit Achat 


14 

12 
13 


25 


LAURENT Aur^lie 


49 


- Assistante Assurance Qualite (AAQ) 


24 


29 


SALVADOR Aurelien 


47 


- Assistant de la metrologie et de 
rinstrumaitation (AM) 


30 


V12 



DEPARTEMENT LOGISTIQVE TECHNIQUE (DLT) 



NOM 


NTOSTE 


FONCnON(S) 


N^FONCnON 


CO. 


MOLINA Adeline 


02 


-- Chef dn D^partement Logistique 
Technique (CDLT) 


3 


04 


CARRE Agnes 


17 


- Responsable du secteur "substances de 
reference" 


5 


25 


ROUSSEAU S6bastien 


38 


-Technicien au Departement Logistique 
Technique (I'DLT) 

- Correspondant archivage (CA) 


16 
19 


11 



BEPARTEMENT CONTROLE ET DEVELOPPEMENT CBIMIE (DCDC) 



NOM 


N^'POSTE 


FONCnON(S) 


N°FONCnON 


CO. 


MECHIN Nathalie 


03 


- Chef du Departement (CDCDC) 

- Responsable du Secteur Screening (RSS) 
-Auditeur 


3 
5 
25 


09 


CERPOLDSH Esther 


08 


- Responsable du Secteur "Confirmation GC" 

- Correspondant Quality Technique secteur conf. 
GC 

- Auditeur 

- Charge Instrumentation LC 


5 

12 

25 

15 


18 


BAnJOUXIsabelle 


07 


- Responsable du Secteur "Confirmation LC" 

- Responsable du secteur "Developpement LC 

- Charge Instmmentation LC 

- Correspondant Achat 


5 

15 

13 


14 



LNDD0149 



LNDD 



ENREGISTREMENT 
(LISTE) 



Codification : L-PF-Ol 
Date : 24/05/2006 

3/7 



DISTRIBUTION DES POSTES ET FONCTIONS DU PERSONNEL LNDD 



PASCAUD Laurent 


11 


- Responsable du Secteur "D6v. Chimie GC" 

- Charge Itistnimentation poiir le Secteur 
"Dev.ChiniieGC" 

- Correspondant Qualite Technique Secteur 
"D6v.ChiniieGC" 

- Charge des substances de r6f6rence (CSR) 


5 

15 

12 
28 


12 


LAHAUSSOISAnne 


09 


- Ajoalyste analyses sp6cialis^es et R&D (AASRD) 

- Correspondant Qualite Technique LC 

- Auditeur 

- Chargd Instrumentation LC 


10 
12 
25 
15 


27 


DETERPIGNY Laurent 


12 


- Analyste (A) 


9 


17 


BAKLAGNE Ruddy 


13 


- Analyste (A) 

- Charg6 d'lnstrumentation controle GC 

- Charg6 des fluides (CF) 


9 

15 
17 


23 


GARCIA Myriam 


15 


- Analyste (A) 

- Correspondant Qualite Technique ContrSle 
Chimie 

- Auditeur 


9 

12 
25 


19 


ROUSSEAU Thieiry 


16 


-Analyste (A) 

- Responsable des fluides (RE) 

- Correspondant Achat 


9 

17 

13 


16 


RiiDON David 


25 


-Analyste (A) 

- Charge dThstrumentation controle GC 

- Charge des fluides (CF) 


9 

15 
17 


22 


BONDU Gregory 


23 


-Analyste (A) 

- Charge dinstrmnentation contrdle GC 


9 
15 


30 


ZAVODSKI Frederic 


30 


- Analyste (A) 

- Charg6 des fluides (CF) 

- Charge des substances derefeience (CSR) 


9 

17 
28 


45 


CHAUVEAUJobaTin 


35 


- Analyste (A) 

- Charg6 d'lnstrumentation contrSle GC 


9 

15 


24 


DESPRES Emilie 


55 


- Analyste (A) 


9 


35 


BARLAGNE Agn^s 


10 


-Analyste (A) 

- Correspondant Qualite Technique Contrdle 
Chimie 


9 

12 


20 


CARIOUMaijorie 42 


-Analyste (A) 


9 


28 



LNDD0150 



LNDD 



ENREGISTREMENT 
(LISTE) 



Codificatioji:L-PF-01 
D^te : 24/05/2006 

4/7 



DISTRIBUTION PES POSTES ET FONCTIONS DU PERSONNEL LNDD 



LAXJDET Nicolas 



GALATOLA Christine 



43 



45 



- Correspondant Qualite Technique Contrdle 
Chinue 



- Analyste (A) 

- Charge des fluides (CF) 



- Analyste (A) 

- Charge des substances de reference (CSR) 



12 



9 

17 



9 

28 



31 



37 



DEPARTBMENTRECBERCHEETDJSVEWPPEMENTCBIMIE (DEDC) 



NOM 



N^'POSTE 



BUISSONCorinne 



MONGONGU Cynthia 



FRELAt Claire 



54 



FONCnON(S) 



37 



32 



- Chef du d6partement Recherche et 
Developpement Chinrie 

- Responsable du secteur Rech«:t;he et 
Developpement 



N°FONCTION 



- Responsable du Secteur « Analyses Sp6cialis6es 
et Developpement Chimie » (ERJMS) 

- Analyste analyses specialisees etR&D 
(AASBD) 

- Charge dlnstmmentation IRMS 

- Correspondant Qualite Technique lEUvIS 



- Analyste (A) 

- Analyste analyses sp6cialisees et R&D 
(AASRD) 

- C3iarg6 des substances de r6f6reaace (CSR) 



10 

15 
12 



9 
10 

28 



CO. 



10 



49 



26 



DEPARmMENTRECBERCBEET DEVELOPPEMENT niOLOGm (DRJDB) 



NOM 


N^POSTE 


FONCTION(S) 


N^FDNCTIO 

N 


CO. 


LASNE Fran9oise 


05 


- Chef du Departement "Recherche et 
Developpement Biologic" 

- Responsable du secteur "Analyses 
sp6cialis6es et developpement Biologie" 

- Responsable du secteur "Recherche 
Biologie" 


3 
5 


08 


CFFPIN Nathalie 


18 


- Responsable du Secteur "Controle et 
Developpement Immunochimie » 

- Correspondant Achat 


5 
13 


. 13 



LNDD0151 



LNDB 


ENREGISTKEMENT 
(LISIE) 


Codification : L-PF-01 
Date : 24/05/2006 

5/7 


DISTRIBUTION 


DESPOSTESETFONCTIONSBUPERSONISDEL LNDD 












- Charge dTnstminentation Biologie 

- Carrespondant Qualit6 Technique Biologie 
-Auditetir 


15 
25 




MAR'llN Laurent 


19 


' Analyste analyses sp6cialisees et R&D 
(AASRD) 


10 


44 


ROULLAlSODIhgrid 


29 


- Analyste (A) 

- Charge des substances de r6f6rence (CSR) 


9 
28 


41 


MAR'l'lN Jean-Antoine 


28 


- Analyste analyses specialisees et R&D 
(AASRD) 


10 


42 


COLLOMP Catherine 




- Chercheurbiologiste (vacataire) 




07 


GAILLARDAgn^ 


48 


- Analyste (A) 

- Charg6 des substances de reference (CSR) 


9 
28 


15 



CIMRGED'ETUDESETDESACnONSmPJREVENnON/HYGmNEETSECXJmW/ARCH^^ 
INSTALLATIONS TECCHmQXJES(CE/BS/A) 



NOM 



FERARY Sandra 



N^POSTE 



06 



FONCnON(S) 



-Charge d'etudes et des actions de prevention 
(CE) 

- Responsable Archivage (RA) 

-Responsable Hygihie et S6curite (RHS) 

-Responsable des Installations Techniques 



N^FONCnO 

N 



Liste des fonctions 



FONCnONS 



Directeur 



Responsable assurance qualit6 



Chef de Departement 



Responsable secteuf 



Chargd d'etudes et des actions de prevention 



Responsable hygiene et s6curit6 



Analyste 



Analyste analyses specialisees et R&D 



Responsable archivage 



Correspondant qualite technique 



6 
11 
7 
29 



N^DEFONCnON 



1 



10 



n 



12 



CO. 



05 



LNDD0152 



LNDD 



ENREGISTREMENT 
(LISTO) 



Codification : L-PF-01 
Date : 24/05/2006 

6/7 



DISTRIBUTION DES POSTES ET FONCTIONS DU PERSONNEL LNDD 



Coirespon dant achat 

Responsable de la M^trologie et dlnstnmieatatiott 



Charg6 Instrumentation 



Technicien au Departement Logistique et Teclmique 



Charge des fluides 



Secretaire technique 



Correspondant archivage 



Analyste stagiaire 



Secretaire General 



Responsable des Ressources hrnnaines 



Assistant assurance quality 



Auditeur 



Responsable du suivi debudget 



Charg6 des substances de reference 



Responsable des Installations techniques 



Assistant de la Metrologie et dlnstrumentation 



Agent de Service 



Liste des postes 



Noms des Personnes 



DE CEAURRIZ Jacques 



MOLINA Adeline 



MECKON Nathalie 



Anciennetd 



17/01/97 



16/02/98 



LASNEFranfoise 



FERARY Sandra 



BAILLOUXIsabelle 



CERPOLINI Esther 



LAHAUSSOIS Anne 



01/02/00 



01/04/98 



15/09/97 



02/09/91 



19/02/96 



BARLAGNEAgn^s 



PASCAUD Laurent 



DETERPIGNY Laurent 



BARLAGNE Ruddy 



01/07/99 



01/07/00 



02/03/98 



01/12/95 



01/04/00 



GARCIA Myriam 



ROUSSEAU Thierry 



CARRE Agnes 



18/01/99 



01/06/96 



01/07/99 



13 



14 



15 



16 



17 



18 



19 



20 



22 



23 



24 



25 



27 



28 



29 



30 



31 



N**de Poste 



1 



10 



11 



12 



13 



15 



16 



17 



LNDD0153 



LNDB 



ENREGISTREMENT 
(LISTE) 



Codification : L-PF-01 
Date : 24/05/2006 

in 



mSTRIBtmON PES POSTES ET FONCTIONS DU PERSONNEL LNDD 



CREPINNaihaKe 



MARTIN Laurent 



LOXJBET Caroline 



BONDU Gregory 



Vacataires de comte duree 



REDON David 



MARTIN Jean-Antoine 



02/03/98 



01/04/00 



02/03/98 



01/09/00 



ROtJIXANDIngrid 



ZAV0DSKIFr€d6ric 



FRELAT Claire 



HENIN David 



CHAUVEAUJohanu 



MOKGONGU Cynthia 



ROUSSEAU Sebasden 



DEMINKaiine 



THOMAS Jean-Philippe 



VASSAL Emmanuel 



CARIOU Maijorie 



LAUDET Nicolas 



GALATOLA Christine 



G AILLARD Agnes 



LAURENT AureUe 



SALVADOR Aurelien 



BUISSON Corinne 



DESPRESEraiHe 



10/2000 



10/2000 



11/06/01 



02/07/01 



01/2001 



23/10/00 



03/06/02 



01/09/03 



01/09/03 



01/09/03 



01/09/03 



01/09/03 



02/2004 



02/2004 



15/11/04 



16/01/06 



12/09/05 



03/10/05 



22/11/05 



16/01/06 



IS 



19 



21 



23 



24 



25 



28 



29 



30 



32 



34 



35 



37 



38 



39 



40 



41 



42 



43 



45 



48 



49 



47 



54 



55 



Date de creation 



H 



:.B5»wwat^ 



Motif 



- Ajout de la fonction claarge de substances de r6f6rence pour 
L- Pascaud Code Op. n°12 
C. Galatola Code Op. n°37 
F. Zavodski Code Op. b'*45 



1 



Date diffusion 



24/05/2006 



LNDD0154 



B 



B17 



®" Documents related to a critique of publicly available documents 



LNDD0155 



©afid 



agence irangaise de lutts centre Is csopsge 
D^parteiment des Analyses 



Chatenay-Malabry, le 5th december 2006 



TRANSMISSION DE TELECOPIE 



Expediteur : 



2. de CEAURRIZ 

Directeur du departement de Tafld 

Tel ; +33 (0) 1,46.60.28.69 
Fax : +33 (0) 1.46.60.30.17 
e-mail : direction@lndd.com 



Pestinataire : 



Travis TYGART 
Orqanfsme : 



USADA 

Fax : 00 719.785.2001 



Nonrjbre de pages y compris celle-ci :4 



Dear Travis Tygart, 



Please, find here tine French version of the response of our laboratory on the argument raised by 
Dr. Baker on his PowerPoint presentation (document dated on 2006/10/11). 

This response was made at the request of the French Anti-doping Agency (afld) to dear the matter up and 
confident'ally transmitted to this national authority. 

Since that time, a new document date on 2006/11/18 was prepared by Dr. Baker. It contained new argu- 
ment, especially those dealing with the time-dependent Interiaboratory differences In the critical isotoplc 
depletion values between UCLA, Sydney and Paris laboratories. To my knowledge, UCLA and Sydney criteria 
were based on the mean, ±3SD isotoplc depletion values from a control subpopulation and did not need any 
furt:her modulation by uncertainty. The expression of results from Paris was based on the recent WADA 
criterion {Isotoplc depletion value of 3) modulated by the uncertainty of 0.8 %o. 

To my opinion, the two different manners In expressing the isotoplc depletion results were very dose and 
the 13C6%o depletion value of 3 recommended by WADA can be regarded as the resijlt of a successful 
harmonization contrary to what Dr. Baker had dedared In this new document. 



Best regards, 




www.afid.fr I 143, avenue Roger Sal^ngro 92290 Cbatenay-Malabry | T^l : +33 {0)1 46 60 28 69 | Fax : +33 {0)1 46 60 30 17 
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were bend w Uw me«q,:k350.lNtopic devMM vriuccfWm • centnel iubpo|iijietlaiia^ dM^ ' 
(urtner c n eduhiloB by utieiRMity. Ill* «x»rtttto« at naAt (mm taite wae beted m the 
attetton (bvlepto dtpMUen vekM or 3) modnleted ty the vnwtilntir «r C.9 %b 

lb Diy opMoAi the tHD dMeient menatn ki «x«i««*)9 thebbisptetfepMlenrawlte 
the ttCWW'deplet m i inriua of 3 meammenaed by VMM on be legmed ee the n 
he m i w i UaU an eanmiy to-whal t>r. •akir Iwd d« d» »»d In thk newdooumem; 



Benivgerde, 



[;''■ ■■■»»»w»«<W*.|j<«». ■>» n »»Jli e i r « j^ w y e >M«> Ogiw iir li li>»w> j TMi •»! |D»t *e e»afta> I ris t 
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D^partement des Analyses 



Commen taires du departement dfes analyses de Tafld sur 

raraumentalre de F, Landis 



Preambule ; 



L'argumentaire de F. Landls a ete prepare par Amie Baker et figure dans un document de 26 oaaes 
Zor^oIO "^'^^""'^"^ '" departement des analyses del'afld par KAMA (a S) '? TTO (K 



1/ ErrgMrs dactvlooraphltfueg et manuisgritec 



instantanee par superposition du chiffre 5 dans le numero de I'echantillon 995474: "'^""^^"^^ 

I'echantillon 995475 au lieu de 995474 '^*^"""°" '^ ^' ^""= ^rreur manuscrite du numiro de 
rl^a""rr^iratitS anumrisS.-.^'soirs '^>,^^ ^ '/h" f^^r^n^mue de 



00 
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D^artwnent des Analyses 



7/ Contamin?r'"" ' deQra< ;<aHnn de l^^hantillon 995474 B. 

II est fait reference ^ la page 8 de rargumentaire de F. l^?dis d^ir^^^^^^^ I'echantlllon^B 

?7 7 oil a oartir des rL^teteTgurant pages 55 et 56 du dossier de contre-analyse. La va eur de 
0^ na/mrSlculle^r rortlnateur cSrTespond S un signal d'epitestosterone qui ap,^rt.ent au 

Si^t Sffondll^^^e^itSIVu dessous de la limite de ^"^'^"""A^/fi^r*':"- Ss de^enf 
done ininterpretable et le calcul du P0Mre«"ta9e -iff 'testo^eropelibre na^sje sens. 
L^rgumentaire n'evoque pas la concentration de testosterone libre mferieure a 2 A qui elie est 



ifnV a^o.t^'is neu'de'suspecter une quelconque contamination bacterienne ou une quelconque 
degradation d?l'echantillon ^5474 B a I'examen des resultats qui figurent aux pages 55 et.56 du 
dossier de contre-analyse. 

; sterone et ri '^pHfestosterone 

• Paaes 12 a 15 de I'arqumentalre de F. Landis, il est fait reference a une premiere operation de 
■ confirmation qu? a /t^^^^^^^ non satisfaisante par le laboratoire en ralson de a presence d'une 
S Sm de la derivation et de son impact sur la valeur du standard Interne (Methyltestosterone). 
Dans cettfex^^^^^ la valeur T/E n'est pas alt^ree puisque sa determination qui es^ 

nht^nue nar rao^^^^^ surfaces des signaux de chacun des composes est Independante du 

"d^n er'ne^^^^^^^ contre^Js^valeurs dis concentrations de ^estost^rL"' ':fKol^^^^^^^^^^ 
sont forcement fauss^es. Ce resultat d'analyse a ete plac6 en annexe comme le stipule les 
S^rent ermals ne peut en aucun cas etre compare nl a celul de la deuxieme operation de 
SSationTratiquee sur I'echantillon A ni a celul de reparation de g^ntre-analyse, du moms en 
S oul concerne les niveaux de concentration de testosterone et d'dpitestost^rone qui sont au 
^em^iran^en parf^te col^^^^ dans les deux dernlferes operations pratiquees sur les echantlllons 



AetB. 



Pages 16 et 17 de rargumentaire- de F. Landis, il est fait etat d'une 'ncoherence des resultate du 
raDDortT/E a partir d'une comparalson des resultats obtenus par deux m^thodes differentes sur 
rlchantinon A (screening et confirmation). La comparalson des resultats obtenus par une methode 
suMes^chantll^^^^ A et B aboutit en fait h des resultats jdentlques. Une distorsion entre les 
r^sulStsTscSg et de confirmation est classlque surtout lorsqu'll s'agit comme dans le casde 
I'echantillon 995474 de concentrations d'epitestosterone falbles. 

Paae 22 de rargumentaire de F. Landis, il est fait etat d'un seull de 200 ng/mL de testosterone 
pour declare uncTsprsitif, II s'agit en fait d'un seuil d'alam>e supplementaire au rapport T/E pour 
dldencher une eventuelle analyse Isotoplque oCl un sulvi du sportlf. Ce seuil ne constitue nl une 
condition necessaire ni une condition sufTisante pour declarer un cas positif. 



4/ Interpretation des resultats de ^analyse isotopidue 

Pages 18 a 21 de I'argumentaire de F. Landis, il est fait etat que les appauvrissements Ifotopiques 
ont ete mesures sur les 4 metabolites et qu'un seul metabolite a ete trouve positif dans I operation 
de contre-analyse. Dans les referentiels, un seul metabolite est exige pour declarer un cas positif. 



On 
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D^partement des Analyses 



5 / Autres arguments 

Page 23 de rargumentaire de F. Landis, 11 est fait etat de la declaration des medicaments sur 
I'exemplalredu formulaire de controle antidopage destine au laboratoire avec remise en cause de 
I'anonymat. 

Page 24 de I'argumentaire de F. Landis, 11 fait etat d'une erreur dactylographique de I'agence 
americalne antidopage dans I'un de ses echanges avec le consell de F. Landis. 

Pages 25 et 26 de Targumentalre de F. Landis, il s'agit de conclusions percutantes qui n'engagent 
que leurs auteurs et disculpent F. L^ndls. 
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^ SOP and forms used to change an analytical method (M-MM-01 and E-MM-..) 
^ SOP used to change results (P-ME-01 §8.1) and reports (P-TE-03 §8.2) 
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Version : C 
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GESntON DES METHODES D'ANALYSE ET DES MACROS 



Docuitients qualite cites dans le document : 

E-MM-01, E-MM-02, E-MM-03, C-MM-03 et P-ARC-01 

ASSURANCE QL';i!T^ 
LNDD 
IBnt 

D6finir les regies de codification et de gestion des m6thodes d' analyses (programmations 
informadques et Edition p^ier) et des macros ntilisees an laboratoire dans le cadre de son activity de 
contrSle anti-dopage. 



2 ResponsabUiie 

Les personnes chargees de la gestion des m^tihodes et macros sont 

- les responsables de secteur 

- les chefs de departement 



3 Definitions 

M6thode d*analYse « active » : programmation permettant de piloter Tappareillage analytique et 
d'imprimer les r&ultats d*analyse par appel de la macro associee, 

Methode d^analvse « inactive » : programmation utilisee seulement pour le traitement de donnees. 

Macro : programme infonnadque peraiettant nne presentation personnalisee et une impression des 
r^sultats d'analyse. 
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GESTION DES METHODES D'ANALYSE ET DES MACROS 



4 Contenu 

4.1 Emission des m^thodes d*analyse et/ou des macros 



4.1,1 Creation d^nne nouvelle methode d'analvse ou d'une macro 

Codifier la methode en indiqnant, dans la mesure du possible, qu'il s'agit de la version A (lere 
version). En screening, ^absence d'incr^mentation sous-entend qu'il s'agit de la premiere version. En 
confirmation, lors d'une modification de m^ode celle-ci ^urde le m6me nom afin d'6viter toute 
confiision avec des methodes d6riv6es les nne des autres (par contre, la methode utilisee doit etre 
systemadquement inclxjse daris le dossier de confirmation). 

S'il s*agit d'une methode d*analyse « active », la nommer conform^ment a son fiitur code dans INQA 
ex : MAN06 A.M 



S'il s'agit d*une methode d'analyise « inactive », la nommer par une abreviation de la fonction a 
laqiielle elle est destin6e et par la designation du screening auxquel elle se rapporte : 

ex :VERANA A.M ex : CCA^TA AJVI 



S'il s'agit d'une macro d' impression, la nommer par la methode (code INQA) k laquelle elle se 
rattache : 

ex : MAISr06 A.mac 



S'il s'agit d'une methode de prograrmnation de robot d'extraction, la nommer par le nom de 
r application associ^e : 

ex-.ANABOA 



L'imprimer et transmettre la version papier au responsable du suivi des methodes et macros du 
secteur concern^. 



Le responsable du suivi des methodes et macros archive cette version papier dans le classeur 
appropri6 (C-MM- ) apres avoir notifie la nature de la modification et la date d' application sur E- 
MM-b2. Si la modification conceme une methode ou une macro du screening (GC ou LC), les noms 
des nouvelles methodes ou macro a appliquer, ainsi que leur date d'applicadon, sont indiquees par un 
responsable de secteur sur E-MM-03 pour Tinforniation des operateurs. 

Parallelement, si la modification conceme une methode active, le responsable du suivi des methodes 
et macros cr6e ou fait creer ime version qualite sous INQA, qu'il feit v^fier et valider par le 
responsable de departement. 
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GESTION DES METHODES D'ANALYSE ET DES MACROS 



4.1.2 Modification d'rme m^thode d'analvse on d'une macro 
Totite modification d'une m^diode d'analyse "active" fait i*objet : 

- pour Tine modification mineure (ajout dhin produit, modification du dwell etc.) : d*nne 
incrementation de la lettre situ6e apres le symbole « _ » de maniere a indiquer la version de la 
programmation (cette r^gle n'est a snivre en confirmation que s'il n'a pas de risque de confusion entre 
des evolutions de methodes et des derives d'une m&ne m6thode). 

- pour une modification majeure (changement de ra^thode chromatographique, du mode 
d'acquisition etc.) : d'une nouvelle codification. 

La modification d'une m^thode d'analyse "active" entraine generalement la modification de la 
codificatioti (et de leur contenu si necessaire) des methodes "inactives" et des macros associees. 

Toute methode ou macro modifi^e est iraprim6e et transmise au responsable du suivi des methodes et 
macros du secteur conceme. 

Le responsable du suivi des methodes et macros archive cette version papier dans le classeur 
approprie (C-MM- ) apr^ avoir notifi6 la nature de la modification et la date d'application sur E- 
MM-02. 

Si la modification conceme une m^thode, et surtout, une macro du screening GC, les noms des 
nouvelles m6thodes ou macro i appliquer, ainsi que leur date d'application, sont indiquees par un 
responsable de secteur sur E-MM-03 pour rinformation des operateurs. 

Toute personne desirant une modification le fait soit par oral auprfes d'une des responsables soit par 
ecrit par I'intermediaire du document E-MM-01 . 

4.1,3 Localisation des documents 
Les m6thodes d'analyse et les macros en cours d'utilisation sont rang^es : 

En screening GC, dans le bureau du chef de departement dans des classeurs identifies par C-MM- 

En screenmg LC, dans le classeur C-MM-03 dans Tarmoire k proximity des appareils de LC. 

En confirmation GC et LC les methodes utilisees sont foumies dans le dossier de confirmation, il 
n'y a done pas n6cessit^ d'archiver la version papier. 

Pour les appareils d'extraction (Gilson et Rapid Trace) les methodes sont rangees a proximite des 
appareils dans les classeurs C-MA-nom_appareil ; un double est rang^ dans le bureau du chef de 
departement. 
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GESTION DES METHOPES D'ANALYSE ET PES MACROS 



4.2 Modalite d*archivage 

4.2.1 Type d'archivage 

Lorsque le logiciel le pennet, la methode utilisee lors de Tacquisition des donnees est sauvee avec le 
jBchier "data" correspondant. 

Une sauvegarde informatique de toutes les methodes est ^galement, dans la mesure du possible, 
assuree sur le serveur analytique. 

Afin d'eviter touts confusion lors de la mocUfication dhme methode et/ou macro, les versions 
informatiques obsol^tes sont, dans la mesure du possible, axchivees dans un repertoire differents du 
r^ertoire courant 

4.2.2 Puree de vie des documents 

Seuie la version INQA des methodes est a conserver selon les conditions definies dans la P-ARC-01 . 
H n'y a pas de necessite k conserver les versions papiers obsol^tes. 
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N° Version 


Motif 


Date 


B 


Creation du document dans INQA et nouvelle gestion + creation de E- 
MM-03 


02/05/2003 


C 


Reecriture du document pour plus de clart6 

Modification des conditions et de duree de stockage pour plus de 

pertinence 

Extension du document k ITRMS 


28/02/2006 
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MODIFICATION/ CREATION DE METHODES D^ANALYSES OU DE MACROS 



MODIFICATION D ou CREATION D 

Reference du document concerne dans le cas d'une modification 
Nouvelle rHirence du document : 



Pr^nom 



Fouctioii 



Nom: 

D^partement : 

Appardl ($) concern^ (s) : 

Date de la modification : 

Date de mise en application : 



Modification/Cr6ation de document demand^e et motivation de la demande ; 



Signature du demandeur : 



Suite donnee k la demande par le Chef de Departexnent ou son Adjoint ; 



Nom 



Pate Acceptee Refnsfe 



Commentaires 



Signature 



D 
£ 
C 
I 

s 
I 
o 

N 



Personnes d prevenin - Charges d'instrumentation 

- Charge Moimatique Bureautique et Analytique 

- Charge d'Etade 
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mSTORIQUE DES METHODES D'ANALYSE 



M^thode : 



Appareils concemes : 



Date 


CO. 


M^thode 


Macro 


Custom 
report 


InterveBtions 








1 
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MAITRISE DES ENKEGIStREMENTS 






1 OBJET. „_ 

2 DOMAINE D'APPUCATION 

3 RESPONSABIHTES D'APPLICATION 

4 EXIGENCES DEREFERENTIELS 

5 DOCUMENTS DE REFERENCE.... 

6 DOCUMENTS UTILISES 

7 DEFINITIONS „ 

8 CONTENU 



***«>•*«««•••••«•••«»•»««» 



8.2.3 Archivage 

8. 2.4 Destruction . 



8.1 Roles FT CONIENU DBS ENSJEGISTREMENIS 3 

8.2 Gestiondesdifferentsenregisitiements "'ZI"Z!!!!!"",".!!.!!!..." 3 

8.2.1 Identification > 

8.2.2 Differentes responsabilites de gestion,.. ^ 

"" • • 5 

• 5 



T^^^^^s^^^^^^^^ ^^^^^^^^^^^mTw:'^^ 



Nom 



Chef du P6partement Contrdle et D6veloppement Chimle 



Chef du D^partemeat Logistique technique 

Chef du departement R&D Biolo^e 

Chef du D^partement RxStD Chinue 



Responsable Assurance Qualite 
Secretaire Cj6n6ral 



'^^W'^^f^aV^ ArtKIvJous^ 



Nbre Exemplaires 



I 



.»•. 



1 .*^ 



j^ 



^T^L 
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MAITKISE DES ENREGISTREMENTS 



1 Objet 



L'objet de cette procedure est de decrire comment sont d^finis et geres les em^gistrements au 
laboratoire. 



2 DOMAiD^ P'APPLICATION 

Tom les enregistrements techniques et relatife k la quality 

3 I^PONSABILITES P'APPLICATION 

Responsable Assurance Qualite 

Responsable Archivage 

Chefs de d^partements et correspondants quality 

4 Exigences pe referentirls 

Exigences EN 17025 4.12 Maftrisedes enregistrements 

5 Documents pe reference 

MAQ Manuel Qualite 

6 Documents trmjsEs 

P-GD-01 : Gestion de la documentation et des informations quality 

P-ARC-01 : Archivage des documents analytiques et administratifs 

I-GP-03 : Regies d*61aboration des documents quality 

I-ARC-03 : Archivage des enregistrements 

L-ARC-03 A : Liste des Enregistrements infomiatifs autres que les listes 

L-ARC-03B : Modalit6s d'archivage des enregistrements remplis et gen6res par le technique 

P-ARC-02 : Archivage infonnatique des documents analytiques et administratifs 

7 Definitions 

Les enregistrements sont dejBnis de deux famous : 

- documents qui apportent la preuve de Tapplicatioii des activites d^crites dans les 
documents qualite de prescription. 

- documents informatifs dont les Ustes qui completent un document de prescription mais 
ne sont pas prescriptifs. 
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MATTRISE DES EISKEGISTREMENTS 



8 CONTRNU 

8.1 R61es et contenn des enregistrements 

1) Enregistrements preuves de Tapplication 

lis sont necessaires pour 6tablir une filiere d'audit c'est i dire pour assurer la tra9abilit6 (sur 

une peiiode de 15 mois minimum) de toute operation liee k la quality des resultats de notre 

activity de controle antidopage. 

Ce sont les enregistrements relatifs au personnel, les enregistrements relatifs aux ^taionnages, 

ceux relatifs aux achats de consommables et du materiel, ce sent les ecarts et autres 

enregistrements relatifs k la qualite,... et tous les enregistrements li^s au traitenient des 

echantillons. 

L'operateur conceme enregistre ces donnees au m&ne moment qu'il les obtient. 

lis doivent contenir autant d'informations necessaires (date, objet conceme, moyens utilises...) 

pour identifier les factcurs d'incertitude et pour pennettre de rep6ter I'essai ou I'etalonnage 

dans des conditions aussi proches que possible de I'originai. 

lis doivent signaler I'identit^ du personnel intervenant k chaque operation. 

En cos d'erreur sur un enresristrement: celle-ci doit Stre barree et non supprimee puis la 
correction est k inscrire k cote avec le visa de la personne qui fait la correction. 

2) Enregistrements informatifs 

lis completent un document de prescription en precisant des donn6es qui sont amenees k 
evdluer reguli^rement (ajout ou suppression de substances, de materiel, de personnel...) et qui 
sont done mises k jour r^gulierement alors que la procedure, I'lnstruction ou le mode 
bp6ratoire associe ne change pas pour autant 

Certains d'entre-eux se presentent sous forme de liste et d'autre sous fonne de r^capitulatif de 
donnees (tels que des calculs ou des personnes habilitees k r&liser une operation cle...). 
Leur contenu varie done selon leur rdle mais reste toujours fonction des infonnations 
necessaires pour identifier les facteurs d'incertitude et pour permettre de r6p6ter I'essai ou 
I'etalonnage dans des conditions aussi proches que possible de I'originai, 

8,2 Gestion des differents enregistrements 
8.2.1 Identification 

1) Enregistrements preuves de Tapplication 

Ces enregistrements sont, dans la mesure du possible, pr6-rempHs de maoiere a ce qu'ils soient 
remplis de fa9on homog^ne d'un operateur a I'autre et de manike k enregistrer clairement 
toutes les informations necessaires attendues. 
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Ces formulaires vierges "a remplir" sont giniris par VAssurance qualUe qm les identifie 
comme les documents de prescription k savoir par tm en-tSte comportant: le nom du 
laboratoire. le type de docnmeiit, son titre, ?m cndifi cation. sa version et/ou sa date de difiusion 
etsa pagination , (voir I-GD-03). 

Certains enregistrements ne peuvent etre pre-remplis» ce sont des enregistrements generis 
par le technique provenant d' un appareil ou enregistrements d^ichange avec I'exterieur 

(conventions, rapports d'analyses)... 

Ces enregi strements ne sont pas codes mais sont dans la mesure du possible identifies par uh 

titre. 

2) Enregistrements informatifs 

Ces enregistrements sont generes par VAssurance qualite et identifies comme tout document 

qualite. 

De plus le departement quality les valide en apposant le cachet rouge" Assurance Qualite 

LNDD" sur I'original et les copies dijBEusees aux destinataires. 

8.2.2 DifiiSrentes responsabilitis de gestion 

Les differentes parties qui sontgarantes d*au mains unepartie de leur gestion sont diftnies 
dans le tableau qui suit: 





■1 






H 


HMffi^^^ 


^^ffii^^ 


GESnONS 


pH^H 


^^^H 


ENREGISTREMENTS 


^^n 


^^H 


^^^HSiSMP^^^^^^MP 


AQ 


AQ 


AQ 


AQ 


AQ 


AQ 


^^^S^^H^^^^^^^^S 


Ijllllll^^^pi 


JHIilliWIiB 


s.o 


S.O 


s.o 


Technique 
etAQ 


AQ 


AQ 


IHpppiHnPfflPIHM 


|iiljvJH|yi|d|l^il^K^ 


AQ 


AQ 


Technique 


S.0 


AQ 


AQ 


^^^^Hl^^^^nil 


illililll^^ 


s.o. 


S.0 


s.o. 


Technique 


AQ 


RAet 
Technique 


fflffimiliHiiwBwIiBi 


|i|l|||||l||WM 


^^■^^^^g 


AQ 


AQ 


Technique 


s.o. 


AQ 


AQ 


HH^^^Bi 


Technique 


Technique 


Technique 


Technique 


AQ 


RAet 
Technique 



'exemples : fiches d'ecarts, compte rendu de reunions qualite, rapports d'audit.... 
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**eiiregistrements provenant d'un appareil (ex. traces analytiques) ou d'un organisme ext^eur 
(ex. certificat d'analyse..,) 
s.o: sans objet 



8.2.3 Archivage 

La collecte, le classement, Tacces, le stockage et la conservation des eoregistrements papier 
sont presentes dans la proc6diire d*archivage P-ARC-01 et d6taill^ dans rinstruction I- 
ARC-03 accompagnee des listes L-ARC-03A et L-ARC-03B. Ces documents d6crivent les 
differents enregistrements existants au laboratoire ainsi que leurs modalit^s d'archivage (mode 
d'indexage, lieu et dur6e d' archivage vivant et mort). 

Uarchivage des enregistrements stockes electroniquement est d6crit dans la P-ARC~02. 

8.2.4 Destruction 

Une fois leur duree d' archivage ecoulee, les enregistrements papier sont ^limin^s sous la 
responsablilit^ du Responsable Archivage (voir P-ARC-01). 
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N** Version 



Motif 



Creation du document: definition et gestion des enregistrements 
anciennement indues dans P-GD-OlfvX) 



Date 



29/10/2004 
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ASSURANCE QUALITY 



L N UD' 



^Wv/-^^griKi^^n:i?ag^;(i^^>^ 



1 OBJET . 2 

2 DOMADSfED'APPLICATION . 2 



3 RESPONSABELTTES D'APPLICATION..... 

4 EXIGENCES DE JREFERENTIEL 

5 DOCUMENTS DEREFERENCE 

6 DOCUMENTS UT^ISES 



**••»«*•«*•»*•«»••••••«•««••••«••«# t»«*«»*>«««a*v*««v««**« 



•••*•**•**••*****•*•••«•«•*••••»•« *99«V**««t««*«»»«*»*»***»»*****«««*«*«1 



..2 
2 



7 DEFINITIONS ., 2 

8 CONTENU „ .^ .3 

8.1 ORIGTNE DES RAPPORTS D'ANALYSE 3 

8.2 Nature des rapports d'analyse 3 

83 CONTENUDU rapport D'ANALYSE 3 

8.4 Avis ET INTERPRETATIONS 3 

8.5 validation des rapports d'analyse 4 

8.6 Diffusion des rapports d'analyse , 4 

8.7 CORRECnON DES rapports D'ANALYSE 4 

8.8 Enregistrement du depart DES Rapports d'analyse 5 

8.9 Classementetarchivage .....5 



. r:-'FP:}^mmmmwm!mmmm&^^ms^mmmxmm^m^: -sm 


Nom 


Nbre Exemplaires 


Chef du Departement Contr6le et D^veloppement Chimie 




Chef du Departement Logistique technique 




Chef du departement R&D Biologic 




Chef du Departement R&D Chimie 




Responsable Assurance Qualitd 




Secretaire General 





■'^^^mmmm 






m^m^^MM 


r^dige par 


Adeline MOT ,TNA 


13/03/2006 


/^^^ 


verifie, 
approuve par 


Jacques DE CEAURRIZ 


13/03/2006 


M 


^ 


Verifie par 


Aurelie LAURENT 


13/03/2006 


d?pSg^ 


^ 
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1 Objet 

Le but de cette procedure est de d^crire les modalit^s generates d'^ition, de difiusion et de 
ciassement des rapports d'analyse. 

2 DOMATNE D'APPUCATION 

Les rapports d'analyses des controles antidopage. 

3 Responsabilites d' application 

Directexir 
Secretaire technique 

4 Exigences de refereistiel 

ISO 17025 (§5.10) 

5 Documents de reference 
MAQ Manuel Qualite 

6 Documents utilises 

I-FLab-Ol : Conclusion sur la fiche de suivi des resultats 
I-RA-01 : Edition des rapports d'analyse, 
I-RA-02 : Traitement des rapports d'analyse 
E-WARes ; Validation/V6rification/Approbation 



7 DEFINrnONS 

RA. ~ Rapport d'analyse 

CE = Contre-expertise (analyse de I'^chantillon B) 

C.P.L.D = Conseil de Prevention et de Lutte centre le Dopage 

AMA = Agence mondiale antidopage 

N^ d'Enregistrement = il est unique et correspond ^ Tenregistrement administratif du 

conrrier. 

W Laboratoire = N° chronologique de renregistrement des controles ^r61eves par le meme 

medecin, lors de la meme competition) suivi du mois de receptiori. 
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8 CONTENU 

8.1 Origjne des rapports d^analvse 



La prestation d'analysc est consignee sur un ou plusieurs rapports d^analyse ou de contre-analyse. 

Afin de garantir la protection des donnees, les rapports d'analyses sont g6neres k partir d'un repertoire 
situd sur le serveur administratif et accessible (en droits) que pour les sessions des deux secretaires, le 
respoosable logistique et le charge d'^tudes. 

L'edition des RA est d^Ienchee par rarrivee an secretariat de la Fiche laboratoire validee comme 
d&rit dans I'instruction I-Flab-01 par les responsables techniques ou leurs suppleants (voir E- 
WARes), 

Cette fiche recapitule les r6sultats de tous les echantillons A d*une m6me serie ca.d d'un m6me 
numero de laboratoire, 

L'edition d'un rapport de contre-analyse est declenchee par la transmission du dossier de CE et de 
renregistr«33ient des resuhats (E-CE-05) rempli par le departement technique au secretariat 

. 8.2 Nature des rapports d^analvse 

n existe plusieurs types de rapports d'analyse selon le type d'analyse et le resultat de I'analyse comme 
decrit dans rinstruction I-RA-01. 

Remarque : 

Lorsque le laboratoire est amen6 h effectuer des analyses pour des commettants Strangers, si le RA est 
edite en anglais et en fi-an9ais, uniquement la version fi:an9aise fait foi: 

8.3 Coptenu du rapport d'analyse 

Le contenu des rapports d'analyses est donn^ dans Tinstruction I-RA-01. 

8.4 Ayjs et interpretatioiis 

Le directeur ou son supplant peut eraettre des avis et interpretations sur un rapport d'analyse en se 
limitant aux origines possibles de la substance identifi^e. 

Apr6s remission d'un rapport, le directeur ou son suppleant peut r^pondre a des questions sur les 
resultats obtenus seulement de fa9on ecrite. Cette reponse peut Stre faite seulement si la demaiide a 
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ete formulee par 6crit et qu'elle permette de bien identifier le demandeur. 



8.5 Validation des rapports d'analvse 

Le rapport d'analyse est v6rifi6 (cette verification est formalisee au dos de la fiche labo) d'un point de 
vue formel et technique par le CDLT de fagon i: 

- ce qu'il soit en adequation avec la demande, 

- ce que les 6;art$ soient signal^s, 

- respecter les specifications des r^ferentiels, 

- respecter la procedure d'edition des rapports d'analyse. 

puis Vapprobation globale du rapport est donn6e par le directeur du laboratoire ou les delegataires de 
signature (voir E-WARes). 

8.6 Diffusion des rapports d^analvse 

La diffusion des rapports se fait en fonction de la nature des rapports. Elle est decrite dans 
I'instructipn I-RA-02. 

D'une maniere generate, I'envoi des rapports d'analyse se' fait systematiquement par courrier et en 
recommande lorsque le RA est positif et I'envoi du dossier de contre-e^qpertise conqjortant I'original 
du rapport de contre-analyse se ^t systematiquement en double exemplaire par chronopost. 
Exceptionnellement (par soucis de rapidit6) et en compl6ment de I'envoi par courrier certains KA 
peuvent Stre envoy6s par fax sur demande ecrite du client (en general lors de grandes competitions). 
La confirmation d'envoi du rapport par fax est archivee avec la demande de cet envoi au secretariat. 

Les personnes habilit6e5 a e£fectuer la transmission du RA par t^l^copie sont le RAQ, la secretaire 
technique et le Directeur. Le mode de diffiision differe en fonction du client et/'ou du type de 
competition. 

8.7 Correction des rapports d'analyse 

Apres diffiision des rapports d'analyses, differentes erreurs peuvent etre constatees,.par le laboratoire 
ou par leurs destinataires. En fonctioti de la namre et de la gravity de I'errenr, le traitement des 
rapports errones differe. 
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Types d'erreurs possibles : 





Dates 


Destinataire 


N' 


N« 


NB ou 


M£thodes 


Conclusion 


R{f(&ren«lel 




-dujonr 




Labo 


Ech 


Obs 


d'analyses 








-defind'analyse 


















•de pr^Iftvement 


















-de reception 
















Negatiis 


N 





N 


N 


N 


N 








Positifs 








O 








O 









N = Non 
= Oui 



Dans tous les cas, im nouveau rapport (portant \m nouveau numero d'enregistrement administratif) est 
edite, II porte la mention "Annule et remplace le rapport d'analyse N's^rie + W administratif + date 
d'envoi + mention de rerreur ". 

Ce nouveau rapport est diffuse a tous les destinataires (original et c5opies). 

Tin fax est aussi envoyi demandant le retour de la version original erronie pour les cas marques 
dHm "O" dans le tableau ci-dessus. D'autres fax sont envoyes demandant la destruction des copies 
erronees. Ces fax, accompagnes de leur r^cepiss6, sont conserves avec la copie du rapport d'analyse 
erron6 et la copie du nouveau rapport. 

Si le rapport original errone est retourae, il doit etre conserve au laboratoire avec le nouveau rapport. 
Tous ces rapports faisant I'objet d'un "Annule et remplace" sont r^ertories dans une liste %€i€q par les 
secretaires techniques afin de pouvoir les retrouver facilemeut. 

$♦8 Enregjstrement du depart des Rapports d'analvse 

Cet enregistrement se fait par infbrmatique. II faut noter la date d'envoi du RA, les diffiJrents 
destinataires, le numero administratif d'enregistrement du RA, un " -00 " , si positif le N® d'accus^ de 
r6ception, les n" des ^hantillons des inclassables, les NB et/ou observations. 

Cas du CPL0 et de I'AMA : 

Une copie des fiches recapitulatives envoy^ au CPLD et k TAMA est conserv^e au secretariat pour 
I'amiee en cours. 



8.9 Classemeat et archivage 



Les rapports d'analyse sont classes pour I'annee civile en cours plus la pr^c^dente au secretariat dans 
des classeurs clairement identifies. Si un rapport est envoys par telecopie, ime trace est conservee au 
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secretariat pour Vannee en cours. Le contenu de ces classeurs est ensuite archive, par les personnes en 
charge de Tarchivage dans la salle d'archives mortes. 

Les traces des r6cepisses de recommand^ sont archives 1 an au secretariat puis archives en salle 
d'archives mortes. Dans le cas des contre-expertises ces r6c6pisses sont inclus dans le dossier 
aimlytique de contre-expertise dont une copie est conservee au laboratoire pour archivage. 



y:^m;JMmm^^^m^^m^mm 



N° Version 



Motif 



- Suppression de rabr6viation CA qui n'est pas utilise dans la 
procedure (Suite de revaluation de I'efficacite de I'audit n°32 
remarque n°4). ^ ; 



Date 



13/03/2006 



LNDD0187 



B 



B23 



XS- 



Correspondence between CPLD and LHDD (AFLD) 



LNDD0188 




lAeortATOIRE NATIOMAL 
DE OEPISTAOe OU DOPAGE 



ChStenay-Malabry, le 31 julllet 2006 



TRANSMISSION DE TELECOPIE 



Ex&editeur ; 



Jacques dc CEAURRIZ 

bipecteur du Laboratoire Notfonaf de 

Depistoge du Do page 

Tel : ^■33 (0) 1.46.60.28.69 
Fax : +33 (0) 1.46.60.30.17 
e-mafl : direction© lndd.com 



Destinatai're : 



M. DAUTRY - Secretaire General 
Orqgnfsme : 



CPLD 

Fox : 

01.40,62,76.85 



Nombre de pages y compris celle-ci : 3 



tAons\e\ir le Secretaire (General, 

Je vous prie de bien vouloir trouver ci-joint I'e-mail de I'UCI demandant unc 
contre-analyse sur rechantlllon B 995474 (rapport d'analyse n** 178/07-1) ainsi que 
notre proposition de date. 



Je vous prre de recevoir, Monsieur le Secretaire (General, mes cordiales saluta- 
tions. 



J. de^^E^luRR: 





143, avenue Roger Salengro - 92290 Chatenay-Malabry - FRANCE Q^ 

T€16phone : + 33 (0)1 46 60 28 69 - Tdl^copie : +33 (0)1 46 60 30 17 - e-mail : direction@lndd.com 3 
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^^liaserJet 3100 
npif:rimante/T616copieur/Copi©ur/Scanner 




ENVOI RAPPORT CONFIRMATION pOUr 
HP LaserJet 3100 
54546454546454545 
l-AoQ-06 9:06 



Heure dSbut 



Util. 



No tel. ou ID 



Type 



Pages 



Mode 



Etat 



1/ 8 9:06. 



0'52" 



0140627685 Envoi 3/ 3 EC144 Termini 



Total 0'52' Pages envoySes: 3 Pages imprim^es: 






vs. 



I§^ 



^ 
m- 



INED 



Chatenay-Molabr/, Ic 3^ juIlUt 2006 



TWyHNsMrsspw bE Ta£cc»te 



cKPcdiTttir • 



Jocques de CEAURRIZ 

bireetcup du Labaratofr« Notional «lc 

Mpbtoge du Dopoge 

Tii: *33(0}L4«.6O^8^9 
Faxx *33{0)LA6j(,OAOA7 
t-imul; direetionghdilcom 



J2s&»Ms: 






CPLO 

Ess: 
QL40.62.76^ 



^>ombrft de fogts y comprte eelle-d : 3 



MonsIetB* le Secretaire 6^irci, 

Je veus prfB de bten vouloir trouver c»-Jotnt re>mail de IVCI idenondont une 
cerrtre-onoJysft sur r^chontllbn B 995474 (ropport d'qnolyse n* 17^/07-1) wnsJ que 
notr^prgpoirrtion da (tote. 



Je vous prie de recevofr, Alonsteur le Secreroire 6£n^ral, tnes oirdloles sahitO' 
tJoni 




143. avenue 1l(«crSa]«nsia • 92290 Ci)at9D9-Ma>al»y • FRANCE 

Tfl<plKii>t t*»<P)T*Ki>»«».Tafci»ple;*»e>)14ta)aOn.«J<«W;J>»linoj?lB<djM» 



^ 



J» 
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LABOICATOIRE NATIONAL 
DE DEPtSTAGg OU DOPAGE 



Chatenay-Malabry, le ler aout 2006 



TRANSMISSION DE TELECOPIE 



Expediteur : 



Jacques de CEAURRIZ 

bfpecteur du Laboratoire National de 

bepistage du Dopage 



+33 (0) 1.46.60.28.69 
+33 (0) 1.46.60.30.17 



Teh 
Fax: 
e-mail : dlrectlon@lndd,com 



Destinataire : 



M. DAUTRY 
Orggnlsrnc ; 



CPLO 

Fox : 

01.40.62.76.85 



Nombpe de pages y comprls celle-cl : 5 



Monsieur, 

Veuillez trouver cf-joint les demandes de contre-analyse relatives a rechantillon 

n*995474B en provenance du Consefl de Floyd LANDIS et de I'Agencc Antidopagc Amerl- 

caine. 

Cette operation se d^roulera du jeudi 3 aotjt au samedl 5 aoQt 2006. 



Je vous prie de recevoir. Monsieur, mes cordiales salutations. 




143» avenue Roger Salengro - 92290 Chatenay-Malahry - FRANCE 
Telephone : + 33 (0)1 46 60 28 69 - T616copie ; +33 (0)1 46 60 30 17 - e-mail : clirection@lndd.com 
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PC 0«ri*TAOe DU DOfACE 



Chotenoy-Mdabry, Ic 03 OpUC 




TRANSMISSION DE TELECOPIE 



^P^^^^Jt' ' ^ it>est»nQtalr. : 



_^___ '~x >*"> t **^'"** * ***** ^*' ^ • 

JJ^'/recSar jOrgonlsme: 

Tel; +33(0)1,46.6028.69 1 <C P J D 

Pax: +33(0)1.46.60.30.17 1 ^'^ 

email : dircction@lndd.com F^:0-^ ^ (/O- ^c^-l^ ^3 ^ 



Nombre de pages y compris cejle-d : 



• iXUPy 



rfoooo 

5 "" f' "^ i^ "^-^ /--^^^ -'-Ml 






Fei&r^^-^UCX (liar Ja Fr,>^ ^S<:^J 



■^/' 






1^ ^-^ r<y^ CjCjCMirrPD 



143. avenue Roger Salengro - 92290 Chaicnay-MaJabry - FRANCE 
Telephone; -.33 (0)146 6028 69 . Te\6:opk : +33 (0)\ 46 60 30 17 . email : dlrecilon@lndd. 



directlon@lndd.com 
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)HP LaserJet 3100 
ilnpriniante/T^l^copieur/Copieur/Scanner 



ENVOI RAPPORT CONFIRMATION pour 
HP LaserJet 3100 
54545454545454545 
5-A0Q-O6 10:31 



Tac 


Heure d^but 


Util. 


No Ul. ou ID 


Type 


Pages 


Mode 


Etat 


890 


5/ 8 10:30.,.. 


0'52" 


0140627686 


Envoi 


3/ 3 


EC144 


Termine 









Total 0'52' 



Pages envoy^es: 3 Pages imprira^es: 






«9»t 









&erttatthggr 









K'wnbre'.lie pages y comppJs celJe^d i 



'^tHrj 






f^^r^^^OCT (-JSur aJ^ Fr 



roDoi 



if- 



cSoosO : [•: 



T«Wplwnrt*»C8>l««OM«i.THte»t»i»mat4»i8l>30n..i«aa 



*^V 



"3^ ,Jj^ CJcjouirrh 



FRANCE 



LNDD0193 



Page 1 sur 1 



Inddfrance 



De; emafl direction LNDD [clirection@lndd,coml 
Envoye: mercredj 1 3 septembre 2006 1 1 :33 
A: 'Phflippe DAUTRr 

Objet: RE : rapport sur Landjs 

M.DAUTRY, 

il s'agit de rensemble des pifeces admlnlstratives et analytiques concemant les echantillons A et B qui ont 6t§ 
adressees a I'USADA et S TUCI d leur demande. 

Je vous adresse une cople de ses documents. 

Cordialement, 

J. de CEAURRIZ 

— Message d'orlglne — 
De : Philippe DAUTRY [mailto:p.dautry@cpld.fr3 
Envoye : mardi 12 septembre 2006 19:35 
A : LNDD 
■ Objet : rapport sur Landis 

M. de Ceauriz, 

Qu'en est-il de ce sol-dlsant rapport de 370 pages sur Landis mentlonn§ par ses avocats? 
S'il existe, poun^lt-il nous §tre transmis aussi? 
Meroj 
Ph Dautry 



Orange vous informe que cet e-mail a 6t6 contrdle par I'anti-virus mail. 
Aucun virus coniiu k ce jour par nos services n*a 6t6 d^tecte. 



02/02/2007 

I LNDD0194 



Safid 



a^ 



\ 



agonoslTGngsisa c)e tutte comre le dopege 



n 3 NOV. 20O§ 



ParfS; le 2 novembre 2006 



Monsieur le Professeur, 

M. Floyd LANDIS ete soumis, lors de ia 17^® etape du Tour de France de cydlsme, 
a un controle antldopage organise a Morzlne (Haute-Savole), le 20 julllet 2006. Selon un 
rapport 6tabll le 25 julllet 2006, Tanalyse efFectuee par le Laboratoire national de 
depjstage du dopage, devenu depuls le l*"" octc^bre 2006 le departement des analyses de 
TAgence, a revele la presence d'un rapport testosterone sur epItestost6rone 
anormalennent eleve et d'une signature Isotoplque Indlquant une origine exogene des 
metabolites de la testosterone, coherente avec une prise exogene de testosterone ou de 
I'un de ses pr4curseurs. L'analyse de controle, effectuee du 3 au 5 aout 2006, a confirme 
'ce resultat. 

Dans le cadre de la procedure disclpllnaire ouverte a rencontre de ce sportif et en 
application des dispositions de I'artlcle R.3634-9 du code de ia sante publlque, j'al ete 
d^slgne rapporteur de ce dossier par le President de TAgence le 26 octobre 2006. 

M. LANDIS a recemment mis en ligne, sur son site Internet, un document dans 
lequel il met en cause la valldite des analyses effectuees par vos services. Afln d'eclalrer 
la formation disclpllnaire du College de TAgence, je vous serais reconnaissant de blen 
vouloir me faire parvenir par eciit vos reponses a. rargumentatlon developpee par 
rinteress^. Cette piece d'instruction sera versee au dossier. 

Le secretariat general de TAgence se tient a votre disposition pour vous fournir 
toutes les autres informations dont vous pourriez avoir besoln. 

Je vous prie d'agreer, Monsieur le Professeur, I'expresslon de mes sentiments les 
meilleurs. 



Daniel FARGE 
fnsfeiller a la Cour de cassation 



Monsieur Jacques de CEAURRIZ 

Agence frangaise de lutte centre le dopage 

Departement des analyses 

143, avenue Roger Salengro 

92290 CHATENAY-MALABRY 
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Monsieur, 
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Cordialement, 
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Dear Travis Tygart, 



Please, find here the French version of the response of our laboratory on the argument raised by 
Dr. Baker on his PowerPoint presentation (document dated on 2006/10/11)., 

This response was made at the request of the French Anti-doping Agency (afid) to dear the matter up and 
confidentially transmitted to this national authority. 

Since that time, a new document date on 2006/11/18 was prepared by Dr. Baker. It contained new argu- 
ment, especially those dealing with the time-dependent Interlaboratory differences in the critical Isotopic 
depletion values between UCLA, Sydney and Paris laboratories. To my knowledge, UCLA and Sydney criteria 
were based on the mean, ±3SD Isotopic depletion values from a control subpopulatlon and did not need any 
further modulation by uncertainty. The expression of results from Paris was based on the recent WADA 
criterion (isotopic depletion value of 3) modulated by the uncertainty of 0.8 %o. 

To my opinion, the two different manners In expressing the Isotopic depletion results were very close and 
the 13C5%o depletion value of 3 recommended by WADA can be regarded as the result of a successful 
harmonization contrary to what Dr. Baker had declared In this new document. 



Best regards. 
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Preambute ■ 



1 / Erreurs ^actvlpqraphiaues ^t pianuseriti^g 

eS'dVdoIsllTeTnt^^^^^^^ I'enregis^ment qui figure . ra page 

une partle des rlsuTate prTsen^ deix e^^^^^ ^^^ enregistrement qui r^cafJltule 

rechantilIon^78/07_9?^?4Tu^L^^^^^^ da^lograph.ques au niveau de la numerotatlon de 

0774C qui recapftuTnUefiSuTtete hm^^^^^ ^^^ ^^^'^^^ ^78 0774B et 178 

numerotatlon de I'SnttllSi et mS^ ^V." ""^"^^ dossier ou ffgurent la bonne 

done aucune perte de irSlon eSro pc Sni^f ^.^'^"^ informatiques Correspondants, II nV a 
depit de rerreuMart^lograph!?ue ^"'^ats et le numero d'Identlflcatlon de rechantFllon en 

par ^ fu '^i^S^^^^S^i! TJ^:^;^ ^ '---glstrenent qui .gure a la 
Instantanee par superposition du chlffre 5 dans le nll^dl'P^ha^tlL 9954^^^^^^ '"^""'^'^^ 

^Sh^ntnio^'i'Tf^^^^ l^ t'T^^ ' '^P^S^ 2^ ^" dossier ana^lque de 

I'^chantillon 995474. ^ "'^ '^ '*^'"'^'' ^^'^^ ^ du numero manuscrlt de 



Zl^ltUn^r^'^S^^^^^ ^^J^f^ '- P^9- '^ Cve.o) de Kenreglstrement 

I'ichantillon 995475 au lieu de 995474 '^*'^^"*"'^" ^ ^^ ^ ""« ^rreur manuscrlte du numero de 
Les consequences des deux erreurs ' manuscrrtes 



des 



I'echantillon A relatives auTum^ro 'gQ^'^Trc'^'n'ri °^^ ^^^^^ 4 et 5 du dossier analytlque de 
anafytlque et du malntlen dC filStlon^nt^irn^ 995'^^^^^^ ';^"^^^^'^ ^« '^^'^^^ 

pages 4 (recto). 49 et 178£u document a^n^y^fque TeA^^L't^"^ '"'^^'^'^^ ^''' "^^^ 
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2/ Contamination / degradation de r6chantillon 995474 B 

II est feit ref6ren(fe a la page 8 de Targumentaire de F. Landls d'une degradation de T^chantillon B 
sur la base de Texistence d'un pourcentage d'epitestosterone llbre > ^ 5 % 
(7,7 %) a partir des resultats figurant pages 55 et 56 du dossier de centre-analyse. La valeur de 
0.44 ng/mL calculee par I'ordinateur correspond h un signal d'epitestosterone qui apparb'ent au 
bruit de fond et se situe au dessous de la linnite de quantification de ce param^re. Ce resultat est 
done Ininterprt^table • et le calcul du pourcentage d'epitestosterone llbre n'a pas de sens. 
L'argumentaire n'evoque pas la concentration de testosterone llbre inf^rleure a 2 % qui elle est 
Interpr^table et a un sens. 

II n'y a done pas lieu de suspecter une quelconque contamination bact^rlenne ou une quelconque 
degradation de I'echantillon 995474 B a I'examen des resultats qui flgurent aux pages 55 et 55 du 
dossier de contre-analyse. . . 



3/ Incoherence des r^ultats reiatlfs a la determination du T/E et des niveaux de testo- 
. st6ronc et d^epitestost4ro_ne 

• Pages 12 h 15 de I'argumentaire de F. Landls, 11 est fait reference a une premiere operation de 
confirmation qui a ete jugee non satlsfeisante par le laboratolre en raison de la presence d'une 
inhibition de la derivation et de son impact sur la valeur du standard interne (Methyltestosterone). 
Dans cette experimentation, la valeur T/E n'est pas alter^e pulsque sa determination qui est 
obtenue par rapport des surfaces des signaux de chacun des composes est independante du 
standard interne. Par contre, les valeurs des concentrations de testosterone et d'epitestosterone 
sont forcement faussees. Ce resultat d'analyse a ete place en annexe comme le stipule les 
referentlels mais ne peut en aucun cas §tre compare ni a celui de la deuxleme operation de 
confirmation pratlquee sur rechantlllon A ni a celul de I'operation de contre-analyse, du moins en 
ce qui concerne les niveaux de concentration de testosterone et d'epitestosterone qui sont au 
demeurant en parfelte coherence dans les deux demlferes operations pratiquees sur les echantillons 
A et B. 

Pages 16 et 17 de I'argumentaire' de F. Landls, II est fait etat d'une incoherence des resultats du 
rapport T/E h partir d'une comparalson des resultats obtenus par deux methodes differentes sur 
rechantlllon A (Screening et confirmation). La comparalson des resultats obtenus par une methode 
sur les echantillons A et B aboutlt en fait a des resultats identlques. Une distorslon entre les 
resultats de screening et de confirmation est classique surtout lorsqu'il s'agit comme dans le cas de 
Techantillon 995474 de concentrations d'epitestosterone falbles. 

Page 22 de I'argumentaire de F. Landls, II est fait etat d'un seuil de 200 ng/mL de testosterone 
pour declarer un cas positif. II s'agit en fait d'un seuil d'alarme supplementaire au rapport T/E pour 
dedencher une eventuelle analyse Isotopique oCi un suivl du sportlf. Ce seuil ne constitue ni une 
condition necessaire ni une condition suffisante pour declarer un cas positif. 



4/ Interpretation des resultats de i'anaivse isotopioue 

Pages 18 a 21 de I'argumentaire de F. Landls, 11 est fait etat que les appauvrlssements isotopiques 
ont ete mesures sur les 4 metabolites et qu'un seul metabolite a ete trouve positif dans I'operation 
de contre-analyse. Dans les referentlels, un seul metabolite est exige pour declarer un cas positif. 
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5/ Autres arguments 



Page 23 de Targumentalre de F. Landis, il est fait 6tat de la declaration des medicaments sur 
I'exemplaire'du fbrmulaire de controle antldopage destin^ au laboratoire avec remise en cause de 
I'anonymat. 

Page 24 de I'argumentaire de F. Landis, il fait etat d'une erreur dactylographlque de I'agence 
americaine antidopage dans Tun de ses echanges avec le consell de F. Landis. 

Pages 25 et 26 de I'argumentaire de F. Landis, il s'agit de conclusions percutantes qui n'engagent 
que leurs auteurs et disculpent F. Landis. 
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Veuillez trouver ci-joint, la traduction en frangais de la lettre adressee a M. Tygart 



Cher Travis Tygart, 

Veuillez trouver ci-joint ia r^ponse en frangals de notre laboratoire aux arguments present^s par le Dr. Baker 
sur sa presentation « PowerPoint » (document date du 11/10/2006). 

Cette r^ponse a ete falte a la demande de TAgence Antidopage Frangaise pour apporter des eclalrclssements 
et a hXh transmise confidentiellement ^ cette autorlte natlonale. 

Depuis, un nouveau document en date du 18/11/2006 a ete pr6par6 par le Dr. Baker. II contient de nouveaux 
arguments, plus partlculierement ceux qui traltent des differences des valeurs critiques des appauvrlssements 
isotoplques entre les laboratoires de ITJCIA Sydney et Paris. A ma connalssance, les critferes de posltlvlte de 
I'UCLA et de Sydney sont fond^s sur les valeurs de Tappauvrlssement Isotoplque moyen ± 3 hearts type d'tine 
sous population de controle et ne n^cessite pas de modulation supplementaire par une incertitude. 

L'expresslon des resultats de Paris est fondle sur le nouveau critere de posltlvlte de I'Agence Mondlale 
Antidopage (appauvrissement sup^rieur S 3 %o et a ete module par une incertitude de 0.8 %o). 

A mon avis, les deux fagons d'exprimer les d'appauvrlssements Isotoplques sont tres proches et la d6pl6tlon 
de 3 %o recommand^e par I'Agence Mondiale Antidopage peut-fitre pergue comme le r^sultat d'une harmoni- 
satlon reussie contrairement aux declarations du Dr. Baker dans son nouveau document. 



Cordlalement, 
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■^ List of the number of samples analyzed using IRMS method during 2004. 2005 and 2006 
and AAFs based on IRMS 
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Bilan des Analyses IRMS eJBTectu^es par le LNDP 
2004-2005-2006 





Nb d'analyses IRMS 
eftectu^es 


Cas positifs 


2004 


57 


4 


2005 


156 


13 


2006 


149 


10 
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«• 1^ Publication : *T)iff6renciation de Torigine exog^ne ou endog^e de produits dopants par 
Tanalyse isotopique du carbone" 

^ 2"*^ Publication : « Influence of pregnenolone admimstration on IRMS analysis » 
■^ WADA Technical Document - TD2004EAAS 
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DIFFERENCIATION DE L'ORIGINE EX06ENE 
OU ENDOGENE DE PRODUITS DOR^NTS 
PAR [ANALYSE ISOTOPIQUE DU CARBON E 

Jean-Charles Mathurin^.*, MatWeu Ferry', Emmanuel Bourgogne", Yann BarrauhS Jacques de Ceaurriz*-* 



Resume 

L'analyse iscftoplque du carbone par spectromelrie de masse de 
rapport isotoplque (SMRD est une technique en plein essor dans le 
domaine des controles antidopage. En effet, les analyses classiques 
basSes sur des methodes d'identification et de quantification des 
motecufes dopantes sont des oiitils mal adapt^s au probleme parti- 
culier du d6pistage des composes dopants endogfenes. La simple 
caract6risatlon, voire fa detemiination de la concentration dans les 
urines, ne constitue pas un indicateur Evident d'une utilisation illicite 
de tels composes. Les hormones st6roTdiennes, facilement sepa- 
rabies par chromatographie en phase gazeuse, sont justiciables de 
ce type d'analyse qui permet de conclure sur leur origine exogfene 
OU endogSne par la d6tennlnation precise de la valeurdu rapport 
13C/12C (les deux isotopes stables du carbone) de ces mol6puie5. 
Aprfes un bref rappel sur le fonctionnement des speolromStres de 
masse de rapport isotoplque a flux continu et du principe de la diff6- 
renciation de I'origine exog^ne ou endogfene de produHs dopants, 
un bilan des diff^rents travaux realises dans ce domaine est dress6. 
Uaccent est mis sur I'int6r6t de cette technique dans le cadre du 
d^pistage de la prise de testosterone. L'orientatlon des travaux 
vers d'autres st^roTdes tels les anabolisants endog^nes ou les corti- 
coTdes naturels ainsi que les limltes et perspectives de cette 
technique pour les besoins du contrdle antidopage sont 6ga1ement 
fivoqu^es. 

Spectrom^trie de masse de rapport isotopique - hormone 
steroYdieitne - origine endogfene ou exog^ne - controle 
antidopage. 

Summary 

Carbon isotope analysis by isotope ratio mass spectrometry 
(IRMS) has a great ar)alytical potential in anti-doping control. 
Indeed, standard analysis based on the identific^ion an quantifi- 
cation of molecule come up against the specific problem of endo- 
genous compounds because no obvious diagnostic of illicit abuse 
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of these compounds can be obtained from their presence or 
concentration in.urine. After the separation of ^e molecules by 
gas chromatography, IRMS offers the possibility to distinguish 
between exogenous and endogenous origin by the precise deter- 
mination of the 13C/12C (the two stable carbon isotope) ratio 
value of tfiese molecules, 

A brief presentation of the con^nuous How isotope ratio mass 
spectrometer instrumentation is made and the principle of the 
differentiation between exogenous and endogenous origin of 
doping compounds is presented. In particular, the important contri- 
bu^on of this technique for the detection of exogenous testo- 
sterone intake is detailed. The trend of this technique for other 
steroid hormones such as endogenous anabolic steroids or corti- 
costeroids and the perspec^e of its development in anti-doping 
control are also evoked. 

Isotope ratio mass speclrometiy - steroid hormone - 
endogenous or exogenous origin - doping controL 



1, introduction 



La spectrom6trie de masse s'est impos6e k travers la communaut^ 
des chknistes et biochimistes comma I'une des techniques les plus 
perfonnantes pour la caract^risation de stmctures molteulaires, la 
determination de compositions 6l6mentaires ou le dosage de mole- 
cules dans des matrices complexes. Une ^plication molns connue 
et moins repandue dans les laboratoires Industriels ou universHwres 
est la detemiination precise de rapports isotopiques. U spectrome- 
trie de masse de rapport isotopique (SMRl) peut pourtant se vanter 
d'avoir un champ d'appllcation etendu [8, 39]. Cette technique, qui 
permet te determination exacte de Pabondance Isotopique d'un atome 
(C N, O, H...), foumit des informations que l'analyse structurale ou 
quantitative « classique » n'apporte pas. En effet, dSs 1939, Nier et 
Gdbransen [361 observaient une variation de la proportion de ^^ entre 
une source de carbone inorganique et organique. Depuis, I'etude des 
variations isotoplques dues & des processus naturels a ete particu- 
lierement informative dans les sdetices de la ten-e, en geochimie, 
dimatologie, obeanographle 127], dans la recherche biomedicale ][9] 
avec retude des biotransformations par exempte, et Pauthentificatton 
de I'wigine de substances organiques. L'analyse isotopique du car- 
bone peut pemietlre notamment de differencier Forigine naturelte de 
cetle synthetique de composes organiques, trouvant ainsI une appli- 
cation clef dans le domaine de la repression des fraudes H 0). C'est 
dans ce dernier type d'appllcation que la SMRl s'impose peu & peu 
dans te contrdle antidopage. En effet, depuis longtemps, les organi- 
sations en charge des contrdles antidopage sont confront6es au pro- 
bleme delicat du dopage & base de composes endogenes. 
Contrairement aux xenobiotiques tels que tee st6roYdes anabolisants 
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de synthase, les stupefiants, les stimulants ou autres, I'idenfrflcation 
d'une molecule endogfene (et/ou son dosage) dans un milieu biolo- 
gique ne pennet pas rfaffirmerformellement sa prise. Les m^thodes 
classiques utilis^es pour le'contrSta antldopage apparaissent done 
insuffisantes et (a SMRI s'affirme cotnme la mSthode ideaJe pour 
r^soudre ce type de probl^matique. 



2. Principe de la spectrometrle 
(3e masse de rapport isotopique 
a flux continu 



Le prindpe de la SMRI est de mesurer des abondanoes isotopiques 
d'atomes stables Q^r^, 15n/i*N, ieo/i«0. ^Hm presents dans 
la structure de la molecule a analyser. A partir de la valeur de ce rap- 
port, des dlscr^mations tr6s subtiles peuvent etre feites entre deux 
molecules de structure identique mais d'origine variable par leur 
mode de synthase. Tous les analyseurs classiques utilises en spec* 
tromdtrie de masse (quadripole, trappe ionique, secteur n«gn6tique, 
temps de vol) sont capables de mesurer des abondanoes isoto- 
piques. Par exemple, le profil isotopique de composes chlores est 
utilis6 pour r6v6ler le nombre d'atomes de chlore presents dans la 
molecule. La singularitS des spectromfetres de masse de rapport iso- 
topique est la haute precision et la grande justesse avec laquelle ces 
rapports sont ddtennines. Pour ce faire, des instruments tout A fait 
sp6cifiques ^ cette technique ont 6t6 developp^s. La g6om6trie du 
spectrometre de masse, fond6 sur un analyseur magn6tique, a et6 
d6veloppte par Nier [371 dans les annSes 40 et cette giom^trie est 
encore utilisde sur les instruments moderhes. Outre ramelioration 
de P^lectronique et du systfeme de d6tection, une des principales 
innovations est la diversfte des sources d'introduction des 6chan- 
tillons dans le spectromdtre de masse [11] et en partlculier la 
realisation d'instniment couple d la chromatograprfiie en phase 
gazeuse, plus g^nSr^ement appel6 spectrometre de masse de 
rapport isotopique k flux continu [8,11, 23]. Si, comma nous I'avons 
pr^cis6 ci-dessus, differents atomes peuvent etre 6tudi6s (C, O, 
N, H, S), nous nous contenterons de d^crire ici les instruments 
d6di^ 6 I'analyse des isotopes stables du carbone {'^c et ^*C) ; 
seule cette application ayant etd divelopp^e k Theure actuelle pour 
les besoins du contnWe antidopage. 
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2.1 . Instrumentation 

II n'existe pas de tenronologle intemationalement reconnue pour d6fi- 
nir les instruments de rapport Isotopique couples k la chromatogra- 
phie en phase gazeuse. Les abr^viations GC-IRMS (Gas 
Chromatography-lsotope Ratio Mass Spectrometry), GCO-MS (GC- 
Combustion-MS) ont 6te utiRsdes puis remplac^es par le terme rmGO 
MS (fort mtio monitoring GC-MS}, CSIA {Coumpovnd-Spedfic 
Isotope Analysis) ou CF-IRMS {Continuous FiowlRMS). Le tenne 
GC-OIRMS a rScemment 6te propose [1 1] et sera utilise ici. 
La geom^trie des couplages GOOIRMS est variable selon les 
constructeurs, mais reste fondle sur un schema constant : s6para- 
tfon chromatographique - combustion - pfegeage de I'eau r6siduelle 
- analyse par spectrom^trie de masse. Ce principe se retrouve dans 
le schema d'appareillage pr^sentd dans la figure 1. La chromato- 
graphie en phase gazeuse (GC3 est un systfeme standard utilisant des 
colonnes capillaires avec des Injecteurs de type • split/splitless •» ou 
« on-column ». Apres separation chromatographique des composes 
a analyser, le fhjx chromatographique est dirlg6 vers unfour k com- 
bustion. Ce flux peut 6galement 6tre orients vers un d^tecteur k loni- 
sation de flamme (RD) afin d'6vrter rintroduction massive de soh'ant 
d'injectlon vers le four, ce qui en limiterait sa duree de vie. Le four k 
combustion est constitue d'untube en quartz ou en cdramique rem- 
pli d'oxyde de cuivre (un fil de m6tal oxyde peut 6tre ^galement uti- 
lise), Port6 k 850 "C, cet oxyde permet la g^n^ration d'oxygfene qui 
servira k la degradation des molecules issues da la GO. Les produits 
de degradation sont majorftwrement le CO^ et HjO, chaque atome 
de carbone present dans la molecule etant susceptible de produire 
une molecule de COg- Le CQ^ produit lors de la combustion « trans- 
porte - la signature isotopique (le rapport ^^CPKii de la molecule 
degrades par I'intermedlajre d'un rapport de concentration entre le 
^'COg el le ^''COy L'eau r6siduelle doit 6tre eiiminee avant intro- 
duction dans le spectrometre de masse afin d'eviter des reactions Ion- 
molecule pouvant fausser la mesure de I'intensrte de I'ion ^^C^^OJ 
k partir duquel sera determine le rapport isotopique ''^C/'^C. 
Ueiimination de I'eau est assures solt par un piegeage cryog6nique 
a - 1 00 "C, soit par une membrane de tfp& Nafion®. Le COj est alors 
introduit dans !a source k Impact electronique du spectrornetre de 
masse afin d'tonfeer les molecules en Ions ^^C'^OJet ^^C^^Oi', cor- 
respondant respectivement k des rapports masse sur charge (m/z) 
44 et 45, et cela selon le rapport isotqaique initial de la molecule de 
COj. La contribution Isotopique due k 1 'isotope 1 8 de Toxygene est 
egatement prise en compte par la mesure de TFon "ciboJ de rap- 
port m/z 46. L'intensite relative de cet ion sera utilises pour estimer 
la concentration en i^C^OJ [161 dans le COj issu de la combus- 
tion. En effet, cet Ion pnwenant d'un Isotope non negligeable de r<»y- 
g6ne et de rapport m/z 45 peut interferer avec le signal issu de I'ion 
i3Ct6o+ de mSme rapport m/z. Ces trois ions (m/z 44, m/z 45, m/z 
46) sont separes par un secteur magnetique (le champ rhagnetique 
reste fixe) selon trois trajectoires differentes puis collectes sur trois 
detecteurs differents, Le rapport d'intensrte des ions i^C'^O* et 
^2ci^+ pennet alors de detemilner la valeur isotopique du compose 
a analyser apres correction de ce rapport par la contn"bution de I'ion 
^''C^OJ. L'etalonnage de finstrument est effectue par I'introduction 
dans fe source de •• pulse » de CO^ de reference (de valeur isotopique 
connue) en cours d'analyse. 

Le chromatogramme final est represente soit par l'intensite du couramt 
de rion nnajoritafre in/z 44 en fonction du temps d'elution, sort par revo- 
lution du rapport ^^O^^Q^n^C^^ en fonction du temps. Un exemple 
de chromatogramme est presente sur les figures 2z et2b. On peut 
noter que le rapport "C'60+/'2Ci8OJ n'est pas constant au cours 
de reiution chromatographique du compose (fonnation d'une vague). 
Ce phenomene provient d'une difference d'interactlon intennoieculaire 
au sein du ^steme chromatographique entre les composes Isotopi- 
quement differents (les composes feotopiquement * lourrfs >► sont ekies 
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avant les composes isotopiquement plus lagers). La vaJeur du rapport 
isotopique final du Compost correspond a Flrrtdgration das valeurs du 
rapport isotopique sur I'aire du pic chromatographique. 

2.2. Notation 

Les variations isotopiques natureiies en carbone etant relativement 
faibies (de I'ondre de 0,03 % pour tes plantes), une notation sp6dfique 
a la SMRl est utilisde pour exploiter les analyses. Cette notation 
consiste a comparer les valeurs de rapport isotopique du cariaone a 
une r^f^rence Internationale : le PDB (ou Pee Dee Belemn'rte), un car^ 
bonate de calcium riche en ^^C (1,111 2328 % d'isotope ^^C). Les 
resultats.sont alors exprimes en delta pour miWe (5^'C) : 



6i3C%o = 



RpOB 



Avec R^ehanflion ' '® ^pport ^^C/^^ de I'ichantiilon 

a Rpo3 : Id rapport ^^c/^^Cdu PDB (1^=0.01 1 2372 ± 0,000009) 

Atitre d'exempte, un changement de conaposition isotopique en '^C de • 
0,001 0989 % correspond & une difterence de 1 %o en notation 5''^C. 
La grande majority des sources de carbone 6tant ajapauvrie en ^^C 
par rapport au PDB, on obtient en general des valeurs negatives de 

2,3. Sensibility, precision, exactitude et linearite 
des mesures de rapport isotopique par GC/C/IRMS 

Les specifications tournies par les constructeurs sur les mesures de 
rapport isotopiques sont de quatre types : la sensibility, la pr^ision, 
la justesse et la Iin6arit6. Les valeurs pr6sent6es ici oon^pondent & 
celles obtenues sur un instalment de ^pe feoptime (Micromass*). Des 
valeurs similaires sont obtenues pour d'autres constructeurs. 
Th^oriquement, les plus feibles quantites de C ppuvant $tre mesurees 
sont de I'ordre du nmol. Pour un st§roTde possSdant 20 atomes de C, 
cela obnrespond ^ 0,05 nmol injectee, soH 1 2 ng pour un st^rolftie de 
masse mol^culaire de 250 g/mol. En pratique, dans le cas de ('ana- 
lyse de stSrddes en matrice urinaire, des quantites deux & trois fois 
sup^rieures sont n^cessaires pour assurer une mesure reproductible 
du rapport isotopique. 

Une precision de 0,2 %o (la) peut 6tre couramment obtenue pour 
des pics chromatographiques bien resolus, d'irrtensH^ suffisante et 
constante. Dans le cas d'applications li^s au dopage, des precisions 
de 0,4 %o sont plus couramment obtenues. 
L'exaclitude {ou justesse) des mesures eat garantle par I'^talonnage 
de I'appareil avec des composes de rSfSrence fourrfe par le construe- 
teur. II s'agitdans notre cas d'un melange de quatr© alcanes dont tes 
valeurs de rapports isotopiques ont 6t6 predStennin^es. Une justesse 
de 0,3 %o (la) dans la mesure du rapport isotopique est alors obte- 
nue sur ces composes de r^f^rence. 

La lindarrte de Hnstrnment est contr6l6e pour un courant de signjJ sur 
I'ion m/z 44 allant de 1 nA 4 10 nA. La gamme de Iin6arite de I'ins- 
trument est done limitde sur une faible plage de la qusmtltd injectee 
(un facteur 10). Dans cette gamme de travail, Is reproductibilitfi des 
mesures est assur§e k 0,3 %o (la). 

En conclusion, les spectronD^tres de masse de rapport isotopique du 
carbone 4 flux continu sont des instruments extrftmement precis et 
justes si rinstrument est blen «alonn$ et si la quantity de produit injec- 
tde est bien adaprtde, Des variations de I'ordre de 0,0003 % en ^^C 
sont ainsi d^teclables de fapon precise, ce qui est impossible avec 
tout apparei! de spectromdtrie de masse « classique ». En revanche, 
la sensibility de ces instruments est tres nettement InfSrieure 4 eelle 
obtenue avec d'autre spectroro^res de masse qui offrent des sensi- 
bilites de 10 4 1 00 fois sup6rieures (de Pordre du fmol). 
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3.1 . Dopage k la testosterone 

et autres steroYdes anabolisar\ls naturels 

3.1.1^ Probf^matique 

Le d^pistage de Tutilisation abusive de st^roTdes endogfenes anabo- 
lisants constHue un enjeu particullet puisque les metiibdes ctassiques 
ne pennettent pas de distinguer un st^rpTde de synthase de son homo- 
iogue naturel. Les concentrations urinaires des steroYdes etant sou- 
mises 4 de larges variations inter-indtviduelles, voire intra-individueltes 
(mfeme si leurs ampRtudes sont moindres que cdles des honmones cor- 
ticost^roYdiennes), B est difficile par un simple dosage honmonal d'ob- 
jectiver un apport exog6ne de rhormone naturelle. L'exemple le plus 
remarquable dans ce domaine est oelui de la testosterone (T). Malgr6 
I'av^nement des steroTdes de synthase, la testosterone, si elle pos- 
s6de un potentiel anabo^saht moins marqud, a pour elle I'avantage 
d'une elimination rapide. Cette cinetique en feit un produit utBisable 
quelques Jours avant les competitions, blen aprSs I'arr^ des cures de 
SteroYdes synth^tiques entreprises en p6riode d'entralnementfoncler. 
Un cr'rtfere de decision pour fadliier le diagnostic d'une prise de tes- 
tostdrone exogene reside dans P^tabfissement d'un rapport de concen- 
tration urinaire entre la testosterone CD et I'epitestosterone (ET) 
($pitn6re inactif de T, produit normalement dans un rapport 

31 



LNDD0210 



Controle anttdopdge en mtliau sportif 







■r^ .^ 



Pt<SnAnolsn» 






x£^l x^. 



y^ (POreO 



— MiN6RALQCORneoini8s 



H-CtexyccrtlcoMnne 



17«OM.Prtgntoelon« 
ANPRCMgNes 



Pn9««Mrcn« 



HO^LW 



i.'-vL-t-OH 



s^^ 



1-Dfcoiyeoiti*o) 




Cwtbol 



GlUCQCORTICOim^ 



De»iydn>«;*in*o«t4n)n» <pH6A) 17a-0H.P«S9ejttn)n» 



ixtf^" 




Eliodiolanolone 
5^-Andn>3tin*-3a,17^dlal 



HO- — ^- 



constant avec T). Stiite aux travaux de Don3« et al. {221, la valeur seuil 
du rapport T/ET retenue pour objectiver un apport exogSne a ^6 fade 
S 6 (1 41. Ce critdre de posithrftd est n6anmoins fragile. L'histoire des 
contr^es antldopage est en effet 6maJlI6e de cas de sporlife prteentant 
naturellement un rapport T/ET> 8 eh dehors d© toute pratique i6pr§' 
henslble. En effet, ce seu3 correqjond au rapport moyen des hdmmes 
adultes normaux augmente de quatre dcarts types. La distribution sta- 
tistlque du rapport T/Et rv'^tant pas gaussienrie, le risque de d^pas- 
sement de ca seuil n'est pas r>dg1igeable [1 8], La prise conoomltante 
de certaines substances est en outre susceptible d'induire de legeres 
modifications de I'excretion urinaine de T ou de ET avec en corollaire 
une perturbation du rapport T/ET. L'6thanol (Inducteur) ou le kdtoco- 
nazole (inhibiteur) modifient ainsi le mdtaboltsme h^patique des hor^ 
mones st6rcffdiennes [50] alors que le prob^nldde en dbiinue la s^a^ 
tion tubulaire. La prise conjointe de T et ET permet 6galeinent de 
nontialiser le rapport T/ET et de contoumer les contrdles [1 9J. Pour 
cette raison, ET est consid6r6 comme un agent masquant par le code 
antidopage olympique. D'autres tests ont ele proposes pour mettre 
en evidence ia prise exogSne de T [50] : Je test au kdtoconazole 
[1 2, 26], le rapport T/LH [30], T/17p-hydrTOQT3rogest6rone [13, 28]. 
Aucun de ces cr'rteres n'a apporte une amelioration tangible dans le 
diagnostic de I'utilisation illegale de produits dopants. D'autres solu- 
tions plus prometteuses sont la detection des esters de T dans le 
plasma [43] ou les cheveux [32] (esters provenant de preparations 
injectabJes commerciales de T). Le principal obstacle quant h Pap- 
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plication de ce type d'analyse est que les controles antidopage se limi- 
tent a des prei6vements urinaires. De plus, dans le cas des analyses 
oapillaires, le faibfe stockage des esters dans les cheveux implique que 
seids les cas de dopage lf6s d une utilisation massive et rep6t6e de 
ces produits peuvent etre dSpistds [44J. 

a.T-2. Diff4rena'ation entre la testosterone syhth^tique 
et la testosterone naturelle 

II e»ste deux modes distincts pour la synthase des steroTdes : la syn- 
tbese totafe ou I'hemisynthfese, rextraction des st^roides naturels des 
milieux blologiques ne donnant lieu k aucune application Industrielle. 
Si la synthase totals a partir de molecules constctu6es d'un nombre 
restreint de carfaone permet d'^viter une d^pendance vis-i-vis de sub- 
stances naturelles et de r6aliser des modulations moieculalres plus 
aisles, I'hemfi^these est encore majoritairement employee. La degra- 
dation de la chathe laterale du cholesterol n'etant pias encore totale- 
ment mattrisee, on a recours k des produits de depart bon marchS et 
afapndants, telle que la diosgenine ejdstani a I'etat de glucoside dans 
les tubercules d'une plants mexicaine de la famiUe des dioscqrees. Le 
soja constitue egalement une source de matiere premiere non negli* 
geable. 

La T endogfene est synthetisee dans Torganisme & partir du choles- 
terol prindpalement foumi par I'alimentation (figure 3). Cette testo- 
sterone endogene possfede done elle aussi une engine vegetale mais 
a partir de precurseurs puises dans I'aHmentation (animales ou vege- 
tales) correspondant k une large variete de sources de carfaone. Les 
plantes eiaborent des molecules carbonees en integrant le carbone 
atmospherique via la photosynthese. 11 existe ainsi trois modes de pho- 
tosynthese de la matiere organique : 

- le cycle de Calvin (cycle en C3 se deroulant le jour), 

- le cycle de Hatch et Slack (cycle en C4'se deroulant la nuiO, 

- le cycle de CAM {Crsssulacem Add Metabolism). 

Or, il est connu que les molecules naturelles issues de ces plantes 
consewent une signature isotopique sp6cifique de Tenvironnement et 
de ces modes de photosynthese 139], Ainsi, les plantes issues d'un 
cycle C3 utilise pour I'hemisynthese des steroTfcJes sont appauvris en 
"C oqmparativ^ment il celle de type C4. La csompositlon isotopique 
des sterdities endogfenes est done te reflet da la proportion en ^Ki des 
nombreux vegetaux composant notre alimentation et de cells des ani- 
maux oonstituant notre apport protek|ue et, par consequent, cette oom- 
posltioh est plus riche en ^®C que les steroTdes issus d'hemisynthese 
ne refietant qu'une source de carisone unkjue. L'analyse isotopique du 
carbone par SMRI permet de mettre en evidence cette difference ©t 
de c^acteriser un apport exogene de T. 

3, IA Applications au controle de FutHisation abusive 
de testostSrone 

L'idee de distinguer les formes naturelles et synthetiques de la testo- 
sterone par une analyse isotopque du cariaone a ete inttiee par Southan 
et ai. [47], puis developpee dans le contr6le antidopage par les tra- 
vaux de Becchi et al. [2, 3, 5] au milieu des annees 90. Une des prin- 
cipales contraintes etalt le manque de sensibiOte de la technique nSces- 
srtant des volumes urinaires de Tonjre de 200 k 400 mL, 
rncompatibles avec les contraintes d'un contrdle antidopage. 
L'amelioration des techniques de preparation et le choix pertinent des 
composes a analyser ont pemnis progresslvement de reduire les 
volumes de la prise d'essai. A I'heure actuelle, des volumes compris 
entre 4 et 25 mL sont plus couramment utilises. Pour cela, les meta- 
bolites principaux de la testosterone (Met-T) sont utilises comme 
marqueur d'une prise exogfene de T ou d'un de ses precurseurs 
(I'androstenedione par exempts) {Hgura 3), Ajnsi, i'androsterone, I'etkj- 
cholanolone presents a des concentrations de I'ordrs de 20 fois 
superieures a la T et les androstanediols (moins abondants mais plus 
specifiques de la prise de T) sont analyses. 
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Au cours des demiers Jeux olymplques d'hiver k Nagano, la SMRI 
a M^ appliqude sur plus de 30O dchantillons issus de cette compe- 
tition [491. Des vaieurs naturelles de composition isotopique de dif- 
ferents st^roTdes ont ainsi 6te d6terminees. Ces vaieurs pour les Met- 
T ^talent comprises entre - 1 0,5 %o et - 26 %o. Les vaieurs les plus 
diev^es ©1 ^ ^ (proche de - 1 0) proviennent sQrement de popuisitions 
possedant un r6gime aBmentaire riche en plante de type C4 telles que 
ia population anridricaine. Des arwiyses similaires realis^es au 
Uboratoire national de d6pistage du dopage sur un panel de 78 per- 
sonnes, essentiellentient d'prigine europienne, ont r6y6l§ des varia- 
tions de 8^^C %o comprises entre - 20 %o et - 26 %o (mqyenne a 
- 23,2 %o). Ces vaieurs sont h comparer k celles obtenues pour des 
preparations synth^tiques (d'origine pharmaceutique) de testosterone. 
Pour ces demiferes, des vaieurs comprises entrB - 26,2 %oh- 32,8 %o 
ont m detenninees (moyenne S ~ 28,6 %o). Dans le cas d'une prise 
de testosterone ou d'un de ses pr^curseurs, des variations de I'ordre 
de 2 a 5 %o sont ainsi mesur^es entre la valeur isotoplque svant admi- 
nistration (endogfene) et celle obtenue quelques heures aprSs admi- 
nistration ^, 24, 29, 45]. Afin se s'affranchir des variations inter-indi- 
viduelles dues au regime alimentaire, il est recommand6 de rapporler 
ces vaieurs isotopiques & un compose endogene de r6f 6rence (CER). 
Le CER ne doit pas §tre Influence p&- une prise de testosterone ou 
d0 1'un de ses precurseurs si Ton veut que sa composition isotoplque 
reflate la valeur endogfene de I'individu et les particularites de son 
regime alimentaire. Le cholesterol et la d6hydroeplandro8terone 
(DHEA) sont des precurseurs de la testosterone et ont 6t6 proposes 
comme CER, mais c'est te 5p-pr6gnagne-3a,20a-d(ol (PDioO, un meta- 
bolite de la pregnanotone, qui est nnaintenant le plus couramnrrent uti- 
lise a ce titre {figure 3). Ainsi, le rapport 5^^C %o (Met-T)/5"C %o 
(PDbl) est utifise comme critere de decision pour diagnostiquer la prise 
de testosterone exogfene. Les vaieurs naturelles de ce rapport deter- 
mine par differents laboratoires sur des populations distincles sont rela- 
tlvement homogenes, indiquant la bonne robustesse de ce critere. La 
valeur maximale de ce critere, deierminee pendant les jeux de Nagano, 
est de 1 ,1 2 149], Aguilera et al. reportent des vaieurs comprises entre 
0,98 et 1 ,1 1 sur dix sujets [3], Shackeltori preconise lul un seuil de 
pos'rtivrte de 1 ,1 Kl, les donnees obtenues au LNDD indiquant une 
valeur seuil de 1 ,1 2 {24}. Des etudeis d'excretion aprfes administration 
portant sur dnq sujets mSJes d'ori^ne asiatique indlquent que la prise 
de testosterone peut etre mise en evidence, seton ces crilfercs, envi- 
ron deux semaines apres I'injection irrtramusculaire de 250 mg de T 
enanthate [45] alors que le rapport T/ET pour certains sujets ne depas- 
sait il aucun nwment le seuii de 6. Suite a une administration de 20 mg 
d'androstenedione (precurseur de la testosterone) parvoie orale, la 
dur6e de pos'rtJvite est d'une douzaine d'heures prolongeant ainsi de 
quelques heures le diagnostic de positivite defini par le rapport T/ET 
(compris entre 6 et 9 heures). Pour un siqet, la valeur du T/ET n'at- 
teint k aucun moment la vsieur seuil de 6, alors que I'analyse isoto- 
plque indique la prise exogfene d'un precurseur de la testosterone [24]. 
Des resuhats similaires ont 6te otrtenus pour une administration par 
voie orale de 40 mg de T undecanoate [49]. 
II est important de noter qu'B est egalement ertvisageable d'utiBser Vst\Si' 
lyse isotoplque du carbone pour mettre en evidence I'administration 
d'ET pratiquee dans le but de fausser le rapport T/ET [46]. 

dJA Cas d'autres st4roTdes anabofisants endogen^s 

Sur la base des travaux effectues sur la testosterone, certains auteurs 
ont explorte I'analyse isotoplque du carbone k d'autres sieroTdes natu- 
rels tels que la DUT (5a-dihydrotestosterone) ou la DHEA (dehy 
droepiandrosterone). 

La DHT est un metabolite actif de la testosterone et son administra- 
tion est connue pour ne pas perturi?erle rapport T/ET, ce qui permet 
de contoumer les contr6les antidopage. Des criteres fondes sur des 
rapports de concentratfon d'hormones ont ete propose© pour denon- 
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cer son utilisation abusive (DHT/ET, androsterone/etlodiolanolone) 
[31]. Le cas de la DHT n'a 6te que tr^s peu etudie, et seul Schakelton 
et al. [46] a reporte des resultats Issus de I'analyse isotoplque d'un 
metabolite sp6cifKiue de la DHT (le 5^androst9rie-3ci,l 7a-diol) per- 
mettant de confinner la prise de DHT. 

La DHEA est tres prisee par les athletes [1 5] en rason de I'importante 
promotion faite autour de cette molecule, notamment aux £tats-Unis. 
D6crHe comme « la Fontaine de Jouvence » [4], elle est utBlsee pour 
ces effets androgfenes (faibles), antlcataboliques et son action sur ie 
fonctionnement du systeme nen/eux central [33]. Depuis 1 994, la 
DHEA est commerciafisee aux^tats-Unis comme supplement nutri- 
tionnel. Principal precurseur des hormones sexuelles {figure 3), elle 
ne se metabolise que faiblement en testosterone et n'est pas en gene- 
ral responsable d'une augmentation significative du rapport T/ET [7]. 
Un seuil de 300 ng par millilitre d'urine de DHEA glucuroconjugue a 
ete propose pour diagnostiquer la prise de DHEA [20]. UeW et al. [48] 
suggere I'utilisation d'un rapport de concentration entre la DHEA et 
les metabolites tetrahydrogenes des glucocorticordes. Sur une popu- 
lation de 445 athletes possedamt un profil hormonal ne laissant pas 
suspecter la prise d'anabolisau:\t, des vaieurs de rapport isotopique du 
carisone de la DHEA ont ete detemninees [49]. Ces vaieurs sont com- 
prises entre - 1 5 %o et - 24 %o et sont en bonne concordance avec 
celles obtenues pour les metabolites de la testosterone (voir ci-des- 
sus). Les vaieurs isotopiques mesurees sur des preparations phar- 
maceutiques sont elles comprises entre - 27,1 %o et - 35,6 %o 
(moyenne de - 32,1 %o). Lanalyse isotcpique du cariaone de la DHEA 
permet de mettre en evidence la prise orale de DHEA (50 mg) sur une 
periods d'environ 1 a 30 heures selon les individus. La DHEA etant 
rapidement metabolisee, un de ses prindpaux meiabolhes, le 5-andros- 
ten-3p,17a-dioI peut §tre utilise pour le diagnostic specifique d'un 
dopage e la DHEA [46]. 

3.1^. Cas partfcuUer da la nandrolone 

La nandrolone (1 9-nortestosterbne) est un st6roTde anabolisant de sypr 
these tres repandu et tres courtise dans la pratique dopante en ral- 
son de son fort potentiel anabolisant et d'un pouvoir androgene plus 
limlte (responsable d'effets secondaires de type virilisant) que T. De 
plus, son acces est tres facillte par la multitude de site internet pro- 
posant la nandrotone ou d'autres 1 9-norsteroTdes precurseurs du ij/pe 
norandrostfenedione et norandrostenediol h t'rtre de complement ali- 
mentaire, 

L'admlnistration de nandrolone ou d'un de ses precurseurs est detec- 
tee dans les urines par I'intemiediaire de ces deux principaux meta- 
bolites glucuoroconjugues, la 1 9-norandrosterone (1 g-N^ et la 1 9- 
noretlocholanolone (19-NE). Selon la reglementation definle par le 
code antidopage du CIO, un seuil en concentration des deux meta- 
bofites dans les urines est toiereet defmi k 2 ng/mL d'urine pour les 
hommes et 5 ng/mL pour les femmes. Pour les hommes, cette limite 
a ete etabtie afin de prendre en consideration la feible production 
endogene de 1 9-NA decrite recemment dans la litterature [21 , 34, 
42]. Dans le cas des femmes, le probieme est plus corriplexe, et le 
seuil a ete augmente, car la nandrolone a 6te kJentifiee dans le fluids 
folliculaire ovarian [1 7] et, dhez la f emme enceinte, dans le placenta 
[40]. II est egalement connu que certains norsterofdes (du tfpe nore- 
thisterone) presents dans des pilules contraceptives sont metaboli« 
ses en 1 9-f4A et 1 9-NE. Dans ce cas, la detection de metabolites sp6- 
ciflques de la norethisterone permet de mettre en evidence leur 
utilisation. 

D'autres sources de contaminations ont egalement ete propos6es pour 
expliquer la presence des metabofites de la nandrolone dans les urines 
d- attiletes damanl leur innocence. Wnsi, I'ingestion d'aliment ou de sup- 
plements nUtritionnels contamines est parfois suspectee. Enfin, une 
des defenses les plus courantes des athletes apres un contrfile anti- 
dopage est la production endogene » anomnale " de nandrolone au 
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moment du pr6l6vement Dans ce cx>ntexte, la d'rff^enciation entre une 
origine exogdne Ou endog^ne de la 1 9'NA dans les urines seitdt un 
apport considerable. 

Aucun travail dans se sens n^a encore ete pubtidr mais des analyses 
isotopfques de drffdrentes sources phartnaceutiques de 1 9-ncr$t^- 
roTdes realisees au Laboratoire national de deptstage du dopage indi- 
quent que ces steroYdes sent eux aussi produits a partir de plantes 
pauvres en '•^C (valeur moyenne de - 29,7 %q). Or, si Ton suppose 
que c'est au cours de i'aromatisation de la 4-androst6nedione en 
oestrone que la production endog^ne dd 1 9-norst^roYdes a lieu [38], 
.la valeur isotopique endogdne de ces 1 9-norst^oTdes doit ttre proche 
de celle'd^& observ^e pour d'autres st^roTdes tel que la testosterone 
ou ses metabolites, c'est-a-dire comprise entre - 1 %o et - 26 %o. 
La differenciation des deux origines est done potentellement possible. 
La Smite & I'application de cette teciinique est la faible concentration 
des metabolites de la nandrolor^ retrouv^e dans les urines. En effet, 
la sensibitite des instruments actuels ne permet pas de mesurer la 
valeur isotopique de steroVdes presents dans les urines a des concen- 
trations inferieures li 10 ng/mL environ. Or, c'est 6 ces niveaux de 
concentration que se pose le probienne de la production endog^ne 
de nandrolone. En revanche, dans le cas de concentrations itririaires 
de I'ordre de 50 ng/mL en 1 9-NA, cette technique peut 6tre appliquee 
mSme st dans ces cas I'origine exog6ne ne fait aucun doute. 

3.2. Prise de corticoTdes naturels 

3^2. 7. Problematique 

Les corticoYdes sont employes abusivement par ies athletes dans une 
denr»arche dopante car ils pemiettent de stimuler la volonte et pos- 
sedent des effets euphorisants, anti-infiammatoires, antaigiques et anti- 
astheniques [25]. II a ete decrit que I'action du Cortisol s'apparentait 
k celie des amphetamines, permettant au sportif de poursuivre des 



efforts intenses en puisant dans ses reserves sans ressentir imme- 
diatement les effsts de la fatigue. Leur action sur les metabolismes glu' 
cidique et lipidique entraUne une eK;cumulation de glycogens dans le 
foie et favorise la liberation des acEdes gras non esterifies. Ceta contri- 
bue & augmenter les reserves de glycogene, benefiques dans les 
sports d'endurance. La liberation des acides gras permet egalement 
d'economiser les reserves de gtucldes, 6vitant un eventuel epuisenrient 
de ces reserves caracteristique de I'etat de fatigue chez le sportif. 
Recemment, des etudes in vitro ont montre que des glucocortico'tdes 
permettraient une sensibilisation des recepteurs k rerythropdretine 
(£po} pouvant induire une proliferation des precurseurs des globules 
rouges [35, 51}. 

Cependant, leur utilisation k long temf^e n'est pas interessante. Les per- 
fbnmanoes sportives seraient alors abatssees par une hyper-activation 
du catabolisme proteique musculaire alors responsable d'une atrophie 
nrtusculfure qui peut etre par ailleurs conjures par la prise de steroYdes 
anabolisants. 

D'un point de vue le^slatif, I'usage des corticoYdes par voie systemique 
(voies orate, rectale, parenterale) est interdite par la loi fran^aise du 
23 mars 1 999, loi « Buffet », et par le code medical du Comite inter- 
national olympique. En revandie, les formes locales sont autorisees. 
Ainsi, I'utilisation des corticosteroYdes par inhalation dans le traitement 
de I'asthme et de rhinites allerglques ainsi que leur utKisation par voie 
auKcuiaire, ophtalmologique, dermatologique ou intra-articulare, sont 
autorisees sous reserve d'une prescriprtion rnddicale. 

Les cor)tr6!es antidopage effectues sur le Tour de France en 1 998 et 
1 999 ont indique une utilisation intensive des corticoYdes de synthese 
(presence de ces corticoTdes dans 40 % des preievements environ). 
Cette utSisatlon, abusive ou non, est « justifiee » dans la grande majo- 
rite des cas par des prescriptions medicales dans un cadre ^dra- 
peutique (astiime, allergie, inflammation). Lefficacite du contrdle anti- 
dopage des corticoTdes de synthase se heurte k i'ecueil de la 
justification therapeutique puisqii'il n'existe pas actuellement de 
methode analytique pennettant de oonclure en fonction des voies d'ad- 
ministration Qocales ou generates). 

Les glucocortiooYdes naturels tels que la cortisone (E) ou le Cortisol 
(F) ont toL^urs fait partie de I'arsenal des produits dopants, mais I'uti- 
lisation de corticoYdes de synthese presentart I'avantage d'amoindrir 
les nombreux effets secondaires lies k cette classe de compose. 
Seulement, devant la multiplication des contrdles axes sur ies corti- 
coYdes de synthase, I'interSt de ces glucocortiooYdes rtaturels pour- 
rait s'accroTtre. En effet, leur utilisation est plus facile k masquer en 
raison de leur elimination rapide et de leur caractere naturel. A ce titre, 
r^ialyse isotopique du carbone devrait permettre de drfferencier I'ori- 
gine naturelle ou synthetique de la cortisone ou du Cortisol. Le prin- 
cipe de la differenciation des deux origines est tout k ^'t comparable 
a celui expo$^ dans ie cadre des steroYdes anabolisants (voir ci-des- 
sus) et est done fonde sur une variation de la proportion de ''^C entre 
les formes syrrti^etiques ou hemisynthetiques et celle produite natu- 
rellemerrt par I'homme. 

3,2.2. Application 

La demarche analytique employee pour les corticoTdes est proche de 
ceile utilisee pour les steroYdes anabolisants naturels. Afm d'an^lio- 
. rer la sensib'lite des analyses, les mesures isotopiques sont effectuees 
sur les metabolites majoritalres tetrahydrogenes de la cortisone et du 
Cortisol, que sont le tetrahydrocortisol (THF) et la tetrahydrocortisone 
(THE) et leurs Isomeres alJo-THE et allo-THF {figure 4). Aprfes purifi- 
cation et oxydation chimique de ces derives, les analyses isotopiques 
des produits d'oxydation sent enregistrees [6]. Les resuttats obtenus 
sur 55 echarttillons issus d'une population d'origlne europeenne indi- 
quent une valeur moyenne de 5^^C de - 23,2 ± 0,8 %o pour les cor- 
ticoTdes. Ce resultat est en accord avec ceux obtenus sur T et ses 
metalx>lite8 (voir ci-dessus). En revanche, on observe une plus grande 
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heterog6n6rt6 sur ies produits d'origine synthetique. Ainsi, si la prin* 
cipate forme phamnaceutique de cortisone commercialisSe en 
Europe (Hoechsl-Marion-Roussel) poss^de blen une valeur isotopique 
indiquant une origlne pauvre en ^^ (- 32,6 o/bo), Ies references THE 
et THP commercialis^es par la sod^te Sigma indiquent une orlglne 
beaucoup plus riche en 1 3C {- 1 8 %o). Une composition Isotopique 
si riche en ^^ n'a jamais ete observSe pour des sterdldes {T, DHEA...). 
Ceci indique que des mati6res premferes d'origines foncierement dif- 
ferentes pounaient 6tre k la base de i'hemisynthese des glucocorti- 
ooTdes, L'utilisation d'acides biliaires comme produit de depart de ^n- 
thfese [41] expliquera't cette observation. 



4. Limites et perspectives ^_ 

La SMRI reste erwx>re une technique peu r6pandue dans le milieu des 
centrales arrtldopage. L'imptantation progressive de ces instruments 
penmettra de multiplier Ies experiences personnelles et de resoudre 
Ies probl^mes specifiques au controle antidopage. Un des points cri- 
tiques de la technique reste le manque de sensibilite des instruments 
imposant des volumes d'6chantillon importants et des methbdes de 
purification parfois longues et fastidieuses. A I'heure actuelle, la sen- 
sibility des instruments est en effet en partie sacrifice au profit de la 
quality de la mesure isotopique. La faible dynamique de ['instrument 
se r^vdle ^alement probl&tiatique car elle Impose une estimation au 
pr6alable de la conceritration de I'analyte 6 mesurer afin d'ajuster ie 
volume de la prise d'essai de fapon d op^r dans la gamme de iinea- 
ritd de rinstmment. L'excr^tion des hormones st6roTdiennes 6tant trfes 
fluctuante d'un individu a I'autre, il est souvent diffidle de choisr a priori 
le volume suffisant et necessaire k une analyse correcte par SMRI. 
Comme nous I'avons signal^ au cburs des applications presentees 
prdcedemment, la qualite de la mesure isotopique (precision et jus- 
tesse) est ddterminante pour interpretation des.rdsultats. L'dtalonnage 
de I'instrument constitue done une phase primordiale de ['analyse. 
L'absence d'etelon Intemational facilement dlsponible et adapts k I'ana- 
lysa de steroTdes est un obstacle au deploiement rapide de cette tech- 
nique. En effet, chaque instrument est etalonne et/ou controle en fonc- 
tipn de references internes au laboratoire ou de references foumies 
par le constructeur. La reference interne au laboratoire et choisie par 
I'utilisateur a Pavantage de posseder une structure proche de celle des 
composes e analyser (la testosterone acetate dans notre cas) afm de 
s'approcher au mieux des conditions d'anidyse. En revanche, sa valeur 
isotopique n'est pas certlfiee par un organisme international, ce qui 
ne pemvettrait pas de s'assurer de Pexactitude de la mesure. Au mieux, 
eile permet de detectertoute deviation dans la mesure isotopique au 
cours d'analyses pratiquees en serie. Les references fournies par le 
constructeur sent eo general de structure tr^s eloignee des produits 
recherches (un melange d'alcanes dans le cas de la societe 
Micromass®), mals de composition Isotopique mleux matlrisee (eta- 
lonner k partir d'etalons intemationaux). Ces references sont done uti- 
lisees pour etatonner rinstn;ment afin d'assurer t'exactitude des 



nrtesures mais dans des conditions d'analyse eioignees de celtes rea- 
I'lsees au cours des expertises. De plus, ta valeur isotopique theorique 
foumie par le constructeur ne peut etre reconnuefonrnellement par un 
organisme de certification en l'absence de bulletin d'analyse repon- 
dant aux criteres de ce ^pe de referentiel. Les contraintes imposees 
par I'application d'un systfeme d'assurance qualite k ce type d'analyse 
restent done inportantes et la multiplication de oomparaisons inter- 
laboratoires permettra d'eviter cet ecueil. 

Les perspectives de la GC-C-IRMS sont en partie toumees vers la 
generalisation de cette technique sur un plus grand nombre d'echan- 
tillons et un plus grand nombre de candidats avec Tobjectif d'un depis- 
tage systematique de ces substances dopantes endogenes pour tous 
ies pr^evements realises en vu d'un contrfile antidopage. Ceci impfique 
une fiabilite accrue des instruments, une automatisation dans la pre- 
paration et le depouillement de resultats. Si la detection du dopage 
k la testosterone (ou k I'un de ses precurseurs) devient peu k peu une 
technique de routine pour les laboratoires antidopage possedant I'equi- 
pement adequat, son extenaon k d'autres homnones telles que la DHT, 
les corticoTdes naturels, la nandrolone, reste en cours de develop- 
pement. 

Une voie egaleriient interessante est I'analyse isotopique de I'hydro- 
gene {^HfH). Ce type d'analyse peut permettre egalement une drf- 
ferenclation de I'origine des composes etudies. Linteret de I'hydrogene 
est que les variations naturelles isotopiques sont plus grandes et done 
a priori la detemnination entre une orig'me synthetique et endogfene plus 
facilement deeelabie. En contrepartie, rinstmrnentation mise en jeu est 
plus complexe, et la quaihe des mesures isotopiques est moindre avec 
une quantite de produit k analyser de depart encore plus eievee. 



5. Conclusion 

Les travaux recents ont montre tout le potential de la GC-C-IRMS 
dans le controle antidopage. Mals le developpement de cette tech- 
nique k grande echelle se trouve maintenant dans une phase critique. 
En effet, les cadences imposees en terme de nombre d'echantillons 
a analyser par les laboratoires antidopage ne sont pas compatibles 
avec I'instmmentatfon retativement complexe, fragile et de maintenance 
delicate que proposent les diff6rents constructeurs (en comparaison 
aux instruments de type QC-MS ou LC-MS plus classiques). Malgre 
cela, la spectrometrie de masse de rapport isotopique est sOrement 
una des tediniques les plus prometteiises dans le domalne du contn&le 
antidopage. Utilisee actuellement comme un outil corriplementaire aux 
analy^ classiques, elle devralt s'imposer peu k peu comme une ana- 
lyse indispensable afin de lever toute ambigiitie sur Tutilisation illictte 
des SteroTdes endogenes. La faculte des laboratoires k integrer la GC- 
C-IRMS par un invesfissement materiel et humain (necessite de per^ 
sonnels spec'ialtses), arisi que ceHe des constructeurs k commercialiser 
des Instruments dit de « paillasse » et en ameiiorer les perfomnances, 
sont les clefs de revolution de cette technique dans le contrdle anti- 
dopage. 
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Reporting And Evaluation Gutoance for 
testosterone, epitestosterone, t/e ratio and other endogenous steroids 

1. Introduction: 

This guide has been prepared to ensure that Laboratories can report, in a unifonn way, the 
presence of abnormal profiles of urinaiy steroids resulting from the administration of testosterone 
or its precursors, androstenediol, androstenedione, dehydroepiandrosterone (DHEA) or a 
testosterone raetaboUte, dihydrotestosterone or a masking agent, epitestosterone. It also provides 
guidance to the Testing Authority on how to conduct the ev^uation of Adverse Analytical 
Findings reported by the Laboratories . 

It is proven that admimstration of these steroids alters one or more of the parameters of the urinaiy 
steroid profile. Elevated levels of urinaiy metabolites, which are part of the **sterDid profile", e.g. 
testosterone, epitestosterone, dihydrotestosterone, androsterone, etiocholanolone, DHEA as well 
as other specific metabolites are not consistent witibi normal endogenous production and result 
firom the intake of these steroids. Increased ratios of specific pairs of steroid metabolites are also 
indicative of the administration of these endogenous steroids. 

It is emphasized that the following requirements shall be applied by all Laboratories in their 
routine practice; 

2. SpecijKc requirements for GC/MS measurement of T/E value, concentration of 
testosterone, concentration of epitestosterone: ^ 

The T/E value is given by the peak area or peak height ratio of testosterone and epitestosterone 
(equivalent to the glucuionide) obtained by measuring die ion at m/z 432 by GC/MS analysis in a 
Single Ion Monitoring mode (SIM). The T/E value is usually measurable regardless of the 
concentration of both steroids. Whedier measured firom the Screening Procedure or the 
Confirmation Procedure, it must be collected using an ^propriate standard (e.g. calibration curve, 
quality control sample(s) or authentic standard solutions of both testosterone and epitestosterone). 
The concentration of testosterone and epitestosterone (equivalent to the glucuronide) should be 
estimated but should not be used to determine the T/E value. In the case of high T/E values, the 
concentration of epitestosterone is firequracitly low and it may not always be possible to measure 
epitestosterone precisely, in such cases, only the concentration of testosterone (equivalent to the 
glucuronide) is to be determined. 

The Screening Procedure which is nonnaUy conducted on a single aliquot shall be earned out 
including, tc^ether in the same batchy a control sample where the T/E value, concentrations of 
testosterone and epitestosterone are known. 

Reference ranges of the various parameters of the urinaiy steroid profile have been described for 
populations of both males and females, it ^ould be borne in mind that there is significant 
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variation between individuals . A normal level for one individual may in anottier be elevated and 
be consistent with doping. The Laboratory will adapt its testing procedures to the Sample tested; 
for example, female or male, Asian or Caucasian (when the information is provided). The 
concentration of urinary steroids such as testosterone and epitestosterone varies greatly between 
individuals and also depends upon the specific gravity of the urine Sample; only values corrected 
for a specific gravity value of 1.020 can be compared. 

It is recommended that a urine Sample in which any one of tiie following criteria is met during the 
Screening Procedure, be routinely submitted to the IRMS analysis: 

i) T/E value eqial or greater than 4; 

ii) concentration of testosterone or epitestosterone (equivalent to the glucuronide) greater than 

200ng/mL^; 

iii) concentration of androsterone or etiocholanolone (equivalent to tiie glucuronide) greater than 

10,000 ng/mL^ 

iv) concentration of DHEA (equivalent to the glucuronide) greater than 100 ng/mL'. 

It is recognised that other parameters may justify a need for IRMS study and the reason should be 
documented. 

Any result tibiat will be used to support an Adverse Analytical Ending shall be confirmed and 
quantified. 

Confirmation of elevated T/E values, concentration of testosterone, epitestosterone or any other 
steroid metabolite under consideration is to be performed in trq)Hcate. The confirmation of the 
identity . of any steroid reported with abnonnal properties must be made (refer to technical 
document TD2003IDCR). Appropriate calibration (e.g. calibration curve, deuterated standards, 
quality control samples) is to be included in the protocol of the Confirmation Procedure . 

Confirmed elevated concentration of steroids will be reported as such together with the value 
adjusted for the specific gravity of the urine Sample using the following formula: 

Concentiationi.020 ng/mL = (1.020 - 1) / (Specific gravity oUbsSwr^i^ 1) • Concentration measured 
ng/mL 

The urine Sample is not collected under sterile conditions, and where the circumstances are 
favourable, the microbes present in the Sample can cause changes to the profile of the urinary 
steroids. Initially there is cleavage of the glucuronides and sul&tes followed by modifications of 
the steroids* structure by oxido-reductive reactions. To report an Adverse Analytical Finding of an 
elevated T/E vahie, testosterone or epitestosterone concentration or any other endogenous steroid 
parameters, the concentration of fii^ee testosterone and/or epitestosterone in the specimen is not to 
exceed 5% of the respective glucuroconjugates. Elevated amounts of 5a- and SB-androstan-S,!?- 
dione in the j6ree form also indicate microbial degradation. 



' Concentrations adjusted for a specific gravity value of 1.020 
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3. Isotope ratio mass spectrometry: 

When a parameter of the steroid profile indicates a need to furtJier study, its *^C/'^C value 
ejqjressed in delta units per mil (d %o) <w fliat of its metabolites will be measured and compared to 
that of urinary reference steroids within die sample not affected by administration. Depending 
upon the nature of the endogenous steroid su^ected to have been administered, the metabolites 
analysed could be testosterone, epitestosterone, androsterone, etiocholauolone, the 
androstanediols, DHEA, or other relevant metabolites while the urinary reference steroid usually 
analysed by the Laboratories is one of, pregnanediol, pregnanetriol, cholesterol, 11- 
hydroxyandrosterone or U-ketoetiocholanolone. The instrumentation should be calibrated with 
an appropriate Reference Material 

The results will be reported as consistent with the administration of a steroid when the '^C/^^C 
value measured for the metabolite(s) differs significantly le. by 3 delta units or more from that of 
theurinaiy reference steroid chosen. In some Samples > the measure of the '^C/^^C value of the 
urinary reference steroid(s) may not be possible due to their low concentratbn. The results of 
such analyses will be reported as "inconclusive*' unless the ratio measured for the metabolite(s) is 
below -28%o based on non-derivatised steroid. 

4. Reviewing and evaluating test results: 

The following actions shoiild be requested by the Testing Authority in agreement with the 
Laboratory: 

• Isotopic ratios (^•^C/^C) of the relevant metabolites should whenever possible be measured 
each time an elevated parameter of the steroid profile is estimated fi-om the Screening 
Procedure or Confirmation Procedure and reported to the Testing Authority as having been 
determined. If the Laboratory does not have die capability to conduct such testing, die 
Samples are to be securely transferred ensuring the Chain of Custody to another 
Laboratory with die requisite capability. 

• The results of the IRMS ajoalysis and/or of tiie steroid profile measured by GCMS shall be 
used to draw conclusions as to whether a doping violation may have been committed. If 
die IRMS study does not readily indicate exc^enous administration, the result should be 
reported as "inconclusive'* and if necessary further longitudinal studies perfonned. 

• When available, the athlete' s previous tests on record at the Testing Authority should be 
accessed and the corresponding steroid profile data requested firom die relevant Laboratory . 
These results should be examined and considered together widi the existing evidence 
(longitudinal study). 
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• If, for any reason, an IRMS analysis cannot be carried out satisfactorily (e.g. insufficient 
volume of urine, amount of analyte too low to enable a valid measurement) or the 
examination of previous test results raises suspicions due to unstable profile values, up to 
three further unannounced tests should be carried out, prefeirably within a three months 
period following the report of the su^icious analytical result There should be a minimum 
total of three results, other than tiie abnormal ScanplBt of either past or post data. A Sample 
in which the elevated parameter is again measured is to be analysed by IRMS as described 
above. In difficult cases longer monitoring may be required. 

5. Evaluation of longitudinal studies: 

In males, the individual T/E values have been shown to vary from their mean value by less than 
30%- (screening values). In females, a low concentration of some urinary stwoids such as 
epitestosterone and testosterone, close to the limit of detection using current analytical methods 
occurs. Normal variation of up to 60% may be expected. The iadividual basal T/E value should be 
deteraiined from at least three test results, excluding the suspicious result imder consideration. 
The mean, standard deviation and coefficient of variation (expressed in percent) should be 
calculated for those daree basal values. If the suspicious test result, when compared to the basal 
value using appropriate statistical evaluation is found to be significantly d^erent, that will 
constitute a proof of the administradon of a source of testosterone. It is understood that the basal 
value may be calculated from previous screening test results. The comparison of screening results 
and confirmed resiilts is acceptable. 

The same reasoning applies to any other parameter of the steroid profile which has been estimated 
to be in an amount exceeding the ranges of values normally found in humans. 

6. Other parameters: 

Other parameters such as tibie ratio of urinary testosterone to Lutenising Hormone (T/LH) and the 
androsterone to testosterone ratio (A/T) may be used to provide extra information to help 
deteraiine the use of some substances especially injected testosterone and many of its esters. A 
high T/LH ratio may be used as ancillary evidence. The A/T ratio which has markedly changed 
from the "normal'* value found for an individual during a longitudinal study may indicate which 
type of substance has been used. A change to high value can indicate testosterone use and a 
change to low values may indicate the use of testosterone precursors such as DHEA. However, 
any administration of testosterone and of its precursors, androstenedione or DHEA wiU not 
necessarily alter the excretion of XJH and epitestosterone glucuronide. 
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1, Examples of specific urinary metabolites potentially altered by the administration of 
"endogenous steroids"; 



Urinary steroid 

Testosterone (G) 
Epitestosterone (G) 
T/E(G) 
Androsterone (G) 

Etiocholanolone (G) 

DHEA (G) (S) 

6a-OH Androstenedione (G) 

6p-0H Androsterone (G) 

6J3-OH Etiocliolanolone(G) 

6J5-OH Epiandrosterone (S) 

7P-OH DHEA/16a-0H Androsterone (S) 

7-OH DHEA, 7 keto DHEA 



Steroid administered 

TestostCTone, androstenedione, DHEA 

Epitestosterone 

Testosterone, androstenedione, DHEA 

Testosterone, DHT, androstenedione, DHEA 

and androstenedioi 

Testosterone, androstenedione, DHEA and 

androstenedioi 

DHEA 

Androstenedione 

Androstenedione 

Androstenedione 

Androstenedione 

DHEA ; 

7 keto DHEA 



* G indicates the glucuronide and S indicates sulphate conjugation. 

The official text of the technical document Reporting and Evaluation Guidance for Testosterone, 
Epitestosterone, T/E Ratio and other Endogenous Steroids shall be maintained by WADA and shall 
be published in English and French. In the event of any conflict between the English and French 
versions, the English version shall prevail. 

8. References: 

Aguilera R., M. Becchi, H. Casablanca, C.K. Hatton, D. H. Catlin and B, Starcevic, Improved 
method of detection of testosterone abuse by gas chromatography /combustion/ isotope ratio mass 
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Aguilera, R., Catlm, DM., Becchi, M., Phillips, A., Wang, C, Swerdloff, R.S., Pope, H.G., and 
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Spectrom. 14: 2294. 

Aguilera, R., Chapman, T.E., Starcevic, B., Hatton, CTL^ and Catlin, Dii. (2001). Performance 
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- Description form (E-MA-02) 

- Ihvoice/DeUveryfomi 

- Instrument installation 

- Instrument specifications 

- Version of software 

<^ GC/MS (MSD22): 

- Description form (E-MA.-02) 

- Delivery form 

- Version of software 

^ GC/MS (MSD20/18): 

- Description form (E-MA-02) / Delivery form (MSD20) 
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- from standards used in the Mix Cal Acetate (IRMS Calibration) 
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FicheH/l 


Version : C 


ISOPRIME Unite 1 


Date : Le 24/05/2002 a 13:36 


FicMer : RPTAPPOl 
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Numero de serie : DE0002143 8 


Classe de pr^sion : Sans classe 


ModMe : Detecteur de masse MICROMASS 
ISOPRIME 


Type : Detecteur de masse isotopique 


Fabricant : Micromass 


Etalon : Non 


Etat physique : Cree 


Etat laetrologique : Utilisable 


Date de fabrication : 07/10/1998 


Bate de mise en service : 


Marquage : Etiquette 


Emballage : Etiquette 



Gestion 



FoTimisseur : Micromass 



Propri^taire ;LNDD 



Lieii actuel : Analyses specialis6es chimiques S003 



Chaine de mesure : 



Composition : 



L^appareU est utilise dans nne chame de mesure : Qui 



Code : 
ISOPRIME 



ModMe : 

CPG/SM Isotopique 

MICROMASS ISOPRIM 



Type; 

CPG/SM Isotopique 
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The Mass Spectrometry People . 



Micromass France SARL 
16 rue ties Bro599« 
69623 Villeurbanne Cedex 



T6U 0800^90 7016 

T^^copie 0600-90 70 15 



Page Mr: 



PACTDRE 



INV901600 / 339090 



Facturatioa: 339030 



Livraison: DA 



Date: 11-11-98 



Laboratoire National d Deplstags 

du D op age 

CREPS de Chatenay-Malbry 

143 avenue R. Salengo 

I'-92290 CHATENAY-MALBRY 



Lab National d Depistage/Dopage 
CREPS de Chatenay - Malabry 
143 avenue R. Salengo 
F-92290 CHATENAY - MALBRY 



No TVAi 

Attn : Mr J-C MATHURIN 



Ref. Conunande ; 6566 
No de Ref. : 410039-3 



Date Commande: 18-06-98 



Type Commande r 1001^7 



No. Art. 



Description Prix 

Qte.Ccanmand. Qt^.Livree Prix Unit. Reduction% Total FRF 



TVA % 



ENSEMBLE DE SPECTROMETRE DE MASSE D'ISOTPBS 
STABLES ISOPRIME-GC 
N'S; JAOIO 

Directement livr^e d ' Tingleterre le 27-08-1998 
par P & A Logisitcs camion. 

selon notre devis P98.097 LXM/EE/85/B du 17/06/98 
et avenant LXM/LM/85/BA du 18/06/98. 

Paiement 

50% du montant total TTC a la commande apres visa 

du CSntroleur d'Btat du laboratoire 

DEJA REGLEE PAR CHEQUE LE 03-08-1998 
40% du montant total TTC li la livraison de 

1' ensemble du materiel 
10% du montant total TTC & 1' installation et 

mise en service de I'appareil 

Date d' acceptation; 07-10-1998 

Periode de garantie: du 07-10-1998 au 07-10-1999 

inclus 



TOTAL HORS TVA FRF 82900.00 

FACTURE PART.: 10% de FRF 829.000 



TVA 



20.60 % 



17077.40 



Sodeu a rasponsabilrta limites 
su capital c!« 50.000 Frs. 



R.C.S. Lyon 
B 404 852 402 



N°Siret 404 852 402 00027 
TVA Ffl 42 404 852 402 



Code fiPB Banqiw de NsufllM, Schlumberger. Maltat, Paris 

516KO 30788 OOIQO 1OOO2047fi0Q 39 
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MICROMASS UK LTD 



*rn 



microinass 



lOOl 



From ; Paul Wheeler 

E-malJ : paul.wheeler@mfcromass.co.uk 



Floats Road 

Wythenshawe 

Manchester 

M23 9LZ UK 

Tel: 0l61->945-4l70 

Fax:.0161-998-8915 



For the attention of 

At 

From 

Subject Ref 

Date 



Pascal Parmentier(c/o Mr Mathuriri) 
Lab National . 

isoprime GC Srgn-Off 
07/10/98 



Dear Pascal, 

Regards 

i 

j 

i 
I 

Paul Wheeler \ • 



y^ 
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mLicromass 

Thf-MamSltectrfimeUyFuoptf. , 



IsoPrime 



Location: Lab National 



Serial 
Number. JA010 



Works 
Order: 414130 



Installation Completion 

YES 



1 . Has the engineer left your instrument 
In a clean and tidy condition? 

2. Is ttie instrument's performance 
to your satisfaction? 

3. How much time have you spent with 
the engineer during the installation? 

4. Do you feel comfortable with your 
operation of the instrument? 

5. Are there any outstanding or unfinished 
items specific to the contract? 



6. If the answer to question 5 Is yes, 

have you stated all the items that, upon their 
completion, will satisfy the contract? 



m 

YES 





□ 

YES 



MO 



NO (Please state) 

D 

NO (Please state) 

n 

1/3 2/3 FULL 

□ D ■ 

^0 (Please state) 

YES (Please state) 

n 



YES • NO (Please state) 



1 agree the instrument is now fit for use and the warranty period starts. 
Any outstanding payments are now due. 



On Behalf of .^..B.D.'D.. 



On Behalf ofWlicromass 



Customer Name '^'-7.;^'it?:^.'P.?!!l^^^^^ Engineer's Name ^^^^.fiLl^l^.li^'^* ^f'< 
(please print) ^^ / (please print) 



Customer Signature 



Date 




'^rUolAl 



Engineer's Signature 



Date 
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irucromass 

Tho Uat^ SjKCiTOmRuy Penplfi , 



IsoPrime 



Location: Lab National 



Serial 

Number: JA010 



Works 
Order: 414130 



Installation Specifications. 



1 ) EA Cgntfnuous Flow 



D 



(Pages.) 



2) GC Continuous Flow 



n 



(Page 4) 




3) Micro G^snVloduIe 



D 



(Pages) 



4) Trace Ga^<Analyser \ | 



( Page 6 ) 



Tick relevant options. 

Filename: 12S62 1 



Printed : 10/7/93 
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MiCROMASS UK LTD 



1004 



^*r^i 



Hlicromass 

ThiiMafgtSpf.r.ijnnieuyPeMpffi . 



IsoPrime 



Location: Lab National 



Serial . 
Number JA010 



Works 
Order: 414130 



2) GC Continuous Flow 



5 consecutive injections of VG Mix' for CO2 and VG N iVlix* for N- 



Achieved 

Components 

1 2-3 4 



Gas 


External 
Precision 


C02(C'') 


^0.20 


tN2(N^^) 


^1.00 



^z?-?. .<j.<?/ 0^07: aaj- 



Witnessed 




5 consecutive injections of 'VG Mix' for CO2, 
Gas 



CO3 (C^^) 



Accuracy 

IWean %o 



^0.30 



Achieved 

Components 

1 2 3 4 



Witnessed 




0,Q± Q^iz Q^QX P,02 

3 Injections each of 5 beam sizes (1 E-9 A, 3E-9 A, 5E-9 A. 7e4 A, 9E-9 A. mass 44 

Witnessed 

\\ N 



signal) 
Gas 



Linearity 

1cy%o 



Achieved | 

Components • 

12 3 4: 



CO2 (C") 



^0.30 



oj± $yj pjx .^/j 




t Only applicable when contractually specified. 

Fitename: 12562 1 



Prhted: 10/7/98 
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om 





OS i'2 System Editor OS/2 V/indow 






MS 



T- MS 

GC OFFLINE 



M 



DP 



4.. .3 

MftpEorr 

Map Editor 



D 



\ - v , 
..1';:^-:;. 




Lockup 
Shutdown 



Window lis^ 
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Inlet Mass Spec Scan Jests Analysis User Program Config Help 

Current Mass: 45.00 Date : 01 ,'Q2 /Q7 Thie: 18: 00:49 



Mass44 = 47800E-11 A- 
Mass-45 = 5.4400E-13 A- 
Mass-48 = 4.8900E-13 A- — 



13:00:2:3 



FID =0.12490 V — =-— 

Srce status = 
Penning = 3.0E-6mBar 
Pirani = 1.4E-2mBar 

mBar 




The Mass Spectrometry People 
All rights reserved 

Serial Number 

Firmware Version : IP V1.3 5£ 





Cancel 



XG1 XG2 ^^ 

N 

XSI ZS2 RN 



0*C 



FID 



/ 



HS 



ID 
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Version : C 
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Date : Le 08/03/2004 a 09:06 


Fichier : Documentl ] 



Identite : 



Num^ro de sine : US35 146392 


Classe de precision : Sans classe 


Modele : Detecteur de masse AGILENT 
G2577A 


Type : petectenr de masse 


Fabricant: AGILENT 


Etalon : Non 


Etat physique : Cree 


Etat metrolosique : Utilisable 


Date de fabrication : 23/02/2004 


Date de miSe en service : 


Marquage : Etiquette 


Emballage : Etiquette 



Gestiou : 



Fournisseur : AGILENT 



Froprietaire : 



Lieu actuel : Departement R&D Analytique et Controle Chimie LC 



Chatne de mesure : 



Composition : 



L'appareil est utilise dans une chaine de mesure : Qui 



Code: 
MSD22 



Modeie :* 
CPG/SM AGILENT 



Type: 
CPG/SM 



LNDD0239 



'>V/' Agilent Technologies 


Bon De Livraison 


INFORMATION CLIENT 


INFORMATION EXPEDITEUR . " 


LABORATOIRE NATIONAL DEPISTAGE • 

DOPAGE 

143 AV ROGER SALENGRO- . 

92290 CHATENAY MALABRY 

FRANKREICH 

i 


Expedlteur: 

Agilent Technologies GmbH 

c/o Logistics Group Internationai 

Hambruecicer Landstrasse 8 ■ -i 

e87S3 Waghaeusei-Wissental 


A rattsntlon de: 


Order No: 0301252623 


No de commande ctlent: 2004/2 


Delivery No: 0401307182-.. 


Vendu S:' - ; 

LABORATOIRE NATIONAL DEPISTAGE '. 

DOPAGE 

143 AV ROGER SALENGRO 

92290 CHATENAY MALABRY 

FRANKREICH 


Transporteur- ref. no.:' 


T2L Code: DP 


Incoterm: DDP DESTINATION 


Transporteur 

LOGISTIQUE TRANSPORT INFORMATIQUE 


Date D'expddition: ' 19-FEB-2004 


Heart Order: 




Contacte: DIRECTEUR DU LABORATOIRE 
T^lSphone: 0146602869 



Prjier; Delivery ' . 




■ ./ .•••;'■. .>?/=:- 




• •, Box/ ••'•. 


. • Box • 


Posta Poke Quantite 

••■',■.■ .""•'■'■ 


U/M- 


•R^f^rehfeer prbd'uit • 


; ■ De'scrtptlohdes.prdduits 


.i ^°}^. •■ 


NlHTi^O 


10 10 V ' 


EA 


G1942N 


CPG 6890W pour MSD Agilent 5973N 








EA 


G1 530-60865 


MSD-Shtp Kit 
CoO: US 


76.0 KG 


B41 0-37380 




EA 


G1 943-64004 


GC For MSD 230V Continental Europe 
SN: CN104O3059 • 
CoO: CN 


60.0 KG 


B41 0-37396 




EA 


RMSH-2 


Big Universal Trap, 1/8" fttgs. Helium 
CoO: CN 


122.5 KG 


B41 0-37379 




EA 


8120-6899 


Power Cord, EU/CL, CI 9, 1 6 amp 
CoO: AT 


76.0 KG 


B41 0-37380 


120 120 1 


EA 


. G2613A 


Passeur automatiqiie §chantillons 7683 










a suivre 
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de 9 



LNDD0240 



•;!C';- Agilent Technologies 


Bon De Livraison 


Uvre S: 




No de commande client: 200472 




LABORATOIRE NATIONAL DEPISTAGE 

DOPAGE 

143 AV ROGER SALENGRO 








Order No: 0301252B23 


V 


92290 CHATENAY MALABRY . 
FRANKREICH 




Delivery No: 0401307182 




Order Delivery 




Box 


Bojc 


Posts Poste QuantJte U/M Reference produit 


Description de$ produ'rts Poids 


Num^ro 


V EA G261 3-64000 


7683 ALS Autolnlecwr . 4.7 KG 
SN: CN40634a75 
CoO: CN 


8410-37386 


180 180 1 EA G2614A 


Plateau d 100 positions pr Agilent 7BB3 




1 EA G26 14-64000 


7683 Autosampler Tray Module 6.6 KG 
SN: CN40627856 
CoO: CN 


8410-37382 


240 240 1 EA G 1085 A 


Kit de preparation de site 5973N 




1 EA G2589-54702 


Site Prep Package 122.5 KG 


B410-37379 




CoO: US 







260 260 1 



EA G1777A 



Ensemble preconfigure MSDS973N + Station 



Operation System : Operating System English 
OperSystem WINDOWS selection : WINDOWS XP 
(JIfOTP) 
Ship-to Country : France 



EA G2589-60043 

EA G2589-64102 

EA 05971-60571 

EA 8500-5441 

EA G 1680-631 30 

EA G1701-64003 



73N Ship Kit 

CoO; US 

5973N MSD Diff El, 230V 

SN: US35 1463^92'^..-^ 

CoO: US 

PFTBA SAMPLE KIT 

CoO: US 

OFN, 1 pg/ul, ISO- Octane, 5 Ampules 

CoO: US 

CPU Kit - PC 

SN: FRB4020042 

CoO: FR 

MSD Productivity ChemStation SW 

•SN: BN3AE1020A 



76.0 KG B410-37380 

40.6 KG B41 0-37393 

76.0 KG B41 0-37380 

1.0 KG B41 0-37376 

122.5 KG B410-37379 

122.5 KG B41 0-37379 



a suivre 
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LNDD0241 



'0r Agilent Technologies 



Livre a: 



LABORATOiRE NATIONAL DEPlSTAGE 

DOPAGE 

143 AV ROGER SALENQRO 

92290 CHATENAY MALABRY 

FBANKREICH 



Bon De Uvraison 



No de commande client: 2004/2 



Order No: 



0301252623 



Delivery No; 



0401307182 



Order Delivery 

Posts Poste Quantite U/M Reference produit 



1 



590 590 1 



EA G1 680-6371 3 

EA 8121-0008 

EA .G1 680-6351 8 

EA G 1680-63360 



1 EA C2951A 

1 EA G1 099-80024 

1 EA G1 680-63ABF 

2 EA 8120-1689 

500 500 1 • EA G1942N 



1 


EA 


G1 630-60865 


1 


EA 


G 1943-64004 


1 


EA 


RMSH-2 


1 


EA 


8120-6899 



EA G2613A 



EA G25 13-64000 



c^ suivre 



Description des produhs 



CoO: BN 

HP LAN Hub 

CoOr'oE 

LAN Cable Shielded 

CoO: TW 

High-end LCD Display 

SN: CNN35228K6 

CoO: CN 

Lov7 end printer • 220v 

SN: CNCFF80911 

CoO: CN 

IEEE 1284 Parallel Cable 9.8ft 

CoO: CN 

EXCH PT AVA11-E2M1.5 Mech Punr»p 

SN: 46002668 

CoO: GB 

French Keyboard 

CpO: DE 

Power Cord, Europe, CI 3, 10 amp 

CoO: DE 

CPQ 6890N pour MSD Agilent 5973N 



MSD-Ship Kit 

CoO: US 

GC For MSD 230V Continental Europe 

SN: CN1 0406022 

CoO: CN 

Big Universal Trap. 1/8" fttgs. Helium 

CoO: CN 

Power Cord. EU/CL, CI 9, 16 amp 

CoO: AT • 

Pesseur automatique ^hantillons 7683 



7683 ALS Autoinjector 
.SN: CN40634881 



Box 
Poids 



Box 
Num^ro 



122.5 KG B41 0-37379 

76.0 KG B41 0-37380 

122.5 KG B4l 0-37379 

122.5 KG B41 0-37379 

76.0 KG .B41 0-37380 

14.0 KG B41 0-37391 

122.5 KG 8410-37379 

76.0 KG 8410-37380 



76.0 KG B41 0-37380 

60.0 KG B41 0-37397 

122.5 kg' B410-37379 

76.0 KG 8410-37330 



4,7 KG B410-37387 
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LNDD0242 



■\Cv' Agilent Technologies 



Livre i; 



LABOHATOIRE NATIONAL DEPISTAGE 

DOPAGE 

143 AV ROGER SALENGRO 

92290 CHATENAY MALA8RY 

FRANKREICH 



Bon De Livraison 



No de comtnande client: 2004/2 



Order No: 



0301252623 



Delivery No: 



0401307182 



Order Delivery 

Poste Poste Quantlte U/M ReWrence produit 



Description des prodults 



650. 650 1 



710 710 1 



730 730 1 



EA G2614A 



EA Q261 4-64000 



EA G1085A 



EA G2589-64702 



EA G 1777 A 



CoO: CN 

Plateau k 1 00 positions pr Agilent 7683 



7683 Autosampler Tray Module 
SN: CN40627849 
CoO: CN 

Kit de prepargtton de site 5973N 



Site Prep Package 
CoO:. US 

Ensemble pr6configur6 1V1SD5973N + Station 



Operation System : Operating System English 
OperSystem WINDOWS selection : WINDOWS XP 
(#0TP) 
Ship-to Country : France 



EA G2589-60043 

EA G2589-64102 

EA 05971-60571 

EA 8500-5441 

EA Gl 680-631 30 

EA G 1701 -64003 

EA G 1680-637 13 



73N Ship Kit 

CoO: US 

5973N MSD Dlff El, 230V 

SN: US35 146393 

CoO: US- 

PFTBA SAMPLE KIT 

CoO: US 

DFN, 1 pg/ui, ISO- Octane, 5 Ampules 

CoO: US 

CPU Kit - PC 

SN: FRB402002C 

CoO: FR 

MSD Productivity ChemStation SW 

SN: BN3AC8B366 

CoO: BN 

HP LAN Hub 



Box" 
Poid» 



Box 
Numjro 



6.6 KG B410-37383 



122.5 KG • B410-37379 



76.0 KG B410-373S0 

40.6 KG 8410-37394 

76.0 KG 8410-37380 

1.0 KG B4 10-3 7 37 6 

122.5 KG 841 0-37379 

122.5 KG 8410-37379 

122.5 KG 8410-37379 



suivre 
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LNDD0243 



'0: Agilent Technologies 



Livre a: 



LABORATOIRE NATIONAL OEPISTAGE 

DOPAGG 

U3 AV ROGER SALENGRO 

92290 CHATENAY MALABRY . 

FRANKREICH 



Order Delivery 

Poste Poste QuantHe U/M Reference produU 



















EA 


8121-0008 








EA 


G1 680-6351 8 








EA 

EA 
EA 

EA 
EA. 

EA 


61680-63360 

C2951A 
01099-80024- 

G1680-63ABF 
G 1030-64002 
G1030-60194 






2 


EA 


8120-1689 


980 


980 


1 


EA 


G1312A 



Bon De Livraison 



No de commande client: 2004/2 



Order No: 



0301252523 



Delivery No: 



0401307182 



Description des produits 



CoO: DE , 

LAN Cable Shielded 

CoOzTW 

High-end LCD Display 

SN: G1680-63518 

Co6: US 

Low end printer - 220v 

SN: CNCFF78817 

CoO: CN 

IEEE 1284 Parallel Cable 9.8ft 

CoO: CN 

EXCH PT AVAiL-E2M1.5 Mech Pump 

SN: 48009139 

CoO: GB . 

French Keyboard 

CoO: DE 

Backup Solution Bundle with CD and Flopp 

CoO: US 

CD Case 

CoO: US 

power Cord, Europe, CI 3, 10 amp 

C60: DE 

Pompe binaire s§rie 1100 



Accessoire de rinpage des joints. (#030) 
Ship-to Country : France' 



EA 993967-906 

EA G 131 2-64001 

EA Q 131 2-93003 

EA G 131 0-93200 

EA 5064-8202 



Eclipse XDB-C8 Anal HPLC Col 4.6 x 1 50 
CoO: US 

1 100 Bin Pump with Cont.Seal Wsh Opt 
SN: DE33214438 
CoO: DE 

1100 Binary Pump Manual (French) 
CoO: OE 
Flyer for French 
CoO: DE • 
. Solvent Cabinet 2 Bottle EU 



Sox 
Polds 



Box 
Numiro 



•76.0 KG 8410-37380 

122.5 KG B410-37379 

122.5 KG B410-37379 

76.0 KG 8410-37380 

r4.0 KG B41 0-37390 

76.0 KG B41 0-37330 

76.0 KG B41 0-37380 

122.5 KG B410-37379 

76.0 KG B41 0-37380 



76.0 KG B41 0-37380 

22.0 KG 8410-37385 

122.5 KG B410-37379 

122.5 KG B41 0-37379 

6.5 KG B410-37381 




LNDD0244 



'0: Agilent Technologies 



Uvr^ a: 



LABORATOIRE NATIONAL- DEPISTAGE 

DO PAGE 

143 AV ROGER SALENGRO 

92290 GHATENAY MALABRY 

FRANKREICH 



Bon De Livraison 



No de command© client: 2004/2 



Order No; 



0301252623 



Delivery No: 



0401307182 



Order Delivery 

Poste Poste QuantHe U/M Rlf^rence produh Description de$ produlta 



1,0901.090 



1,1601,160 



1,2401.240 



1,3101,310 



EA 8120-1689 . 

EA G1379A 

EA G 1379-64000 

EA G 1379-68740 

EA 8120-1689 

EA G1313A . 

EA G 131 3-64000 

EA G1 31 3-93004 

EA 8120-1683 

EA G1316A 

EA Gl 31 6-64000 

EA G 131 6-93003 

EA 8120-1689 

EA G2908BA 



CoO: DE 

power Cord, Europe, 013, 10 amp 

CoO:"dE 



Micro-degazeur i vide S6rie 1100 



On-Llne Degesser 

SN: JP1 321 3848 

CoO: JP 

Generic Materia! G 137 9 A 

CoO: DE 

power .Cord, Europe, CI 3, 10 amp 

CoO: DE 

Passeur automatlque d'^chantil. 1100 



1100 Autosampler 

SN: DE33224489 

CoO: DE 

nOOStd ALS Manual French 

CoO: DE 

power Cord. Europe, C13, 10 amp 

CoO: DE 

Compartiment & colonnes thermostati 1 1 00 



1100 Thermostarted Column Compartment 

SN: DE40537502 

CoO: DE 

1 1 00 Column Compartment (Frencii) 

CoO: DE 

power Cord, Europe, C13, 10 amp 

CoO: DE 

Systfeme CPUMSD Quad SW ESI 



Box 
Folds 



Box 
Num^ro 



•76.0 KG 8410-37380 



8.8 KG . 8410-37384 

122.5 KG B410-37379 
76.0 KG 8410-37380 



19.3 KG 8410-37389 

122.5 KG 8410-37379 
75.0 KG 8410-37380 



14.0 KG 6410-37388 

122.5 KG B410-37379 
76.0 KG B41 0-37380 



a suivre 
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LNDD0245 



Agilent Technologies 



U\iT& h: 



LABORATOIRE NATIONAL D5PISTAGE 

DOPAGE 

143 AV ROGER SALENGRO 

92290 CHATENAY MALABRY ^ 

FRANKREiCH 



Bon De Livra/son 



No de commande eHent: 2004/2 



Order No: 



0301252523 



Delivery No: 



0401307182 



Order Delivery 

Post© Poste Quanthe U/Wl Rlference produit De«crIption des prodults 



(#OTP) 
Ship-to Country : France 



EA Gl 956-641 06 

EA G194S-6523B 

EA G1 946-601 70 

EA G1 946-60600 

EA G1 945-60254 

EA 873700-902 

EA G1 680-6371 3 

EA 8121-0008 

EA G1 680-631 30 

EA G27 10-64000 

EA G1 680-5351 8 

EA C2951A 

EA G 1969-85025 
EA 8500-2236 
EA 8500-1867 

EA G 1946-85021 



LC/^f1S System SL 

SN: U 540300 250 

CoO: US 

LC/MSO API-Electrospray 

CoO: US 

LCMS Quad Ship kit 

CoO: US 

ES Chemical Kit 

CoO: DE 

Neb Spacer Ship Kit 

CoO: US 

SB-CIS Rapid Res 3.5um,2.1x30mm 

CoO: US . 

HP LAN Hub 

CoO: DE 

LAN Cable Shielded 

CoO: TW 

CPU Kit - PC 

SN: FRB402002P 

CoO: FR 

G2710AA software 

CoO: US 

High-end LCD Displav 

SN: CNN35228KX 

CoO: CN 

IEEE 1284 Parallel Cable 9.8ft 

CoO: CN 

HPLC Flushing Solvent 

CoO: US 

High Purity Water (4L Bottle) 

CoO: US 

Methyl Alcohol- {1L Bottle) 

CoO: US 

■Ammonium Formate 3153 ppm in Water 



Box 
Folds 



Box 
Num^ro 



102,0 KG B410-37395 

76.0 KG B41 0-37380 

76.0 KG B41 0-37380 

1.3 KG • B410-37377 

76.0 KG B410-37380 

122.5 KG B410-37379 

122.5 KG 8410-37379 

76.0 KG B41 0-37380 

122.5 KG B410-37379 

122.5 KG 8410-37379 

122.5 KG B410-37379 

75.0 KG 8410-37380 

1.5 KG B410-37173 

7e.0KG B410-37380 

2.3 KG 8410-37174 

2.3 KG B41 0-37375 

76.0 KG B41 0-37380 



a suivre 
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LNDD0246 



',0: Agilent Technologies 


Bon De Livraison 


Llvre a: 

LABORATOIRE NATIONAL DEPISTAGE 

DOPAGE 

143 AV ROGER SALENGRO 

92290 CHATENAY MALABRY 

FRANKRE1CH 

j 


No de commande client: 2004/2 


Order No: 0301252623 

V 


Delivery No: 0401307182 





Order Delivery 

Poste Poste Ouantite U/M R5f6rer^ce prodult 



Description des prodults 



Box 
Folds 



Box 
Num^ro 



1,6301,630 



EA G1 680-63360 

EA G1680-63ABF 

EA G 1946-80041 

EA G 1030-64002 

EA G1 030-60 T94 

EA 8120-8621 

EA 820555-901 

EA G1 9 48 A 

EA Q 1946-65238 

EA G 1946-60600 

EA G 1030-64002 

EA G 1030-601 94 

EA 0100-1681 

EA 9301-0411 



CoO: US 

Low end printer - 220v 

SN: CNCFD59157 

CoO: CN 

Frer>ch Keyboard 

CoO: DE 

EXCH FT AVAIL-E1M18 Rough Pump 230V 

CoO: GB 

Backup Solution Bundle with CD and Flopp 

CoO: US 

CD Case 

CoO: US ■ 

Power Cord, Europe, CI 9, 16 amp 

CoO: AT 

Rapid Resolution HT Cart. HW Kit 

CoO: US 

Source API-Electrpn^bults.CPL/MSD 1100 



LC/MSD API-Electrospray 

CoO: US 

ES Chemical Kit 

CoO: DE 

Backup Solution Bundle with CD and Flopp 

CoO: US 

CD Case 

CoO: US 

Adapter luer/barb 

CoO: DE 

Syringe 

CoO: DE 



•75.0 KG 8410-37380 

76.0 KG . B41 0-37380 

44.0 KG B41 0-37392 

76.0 KG 841 0-37380 

122.5 KG 8410-37 37 9 

76.0 KG B410-37380 

122.5 KG 8410-37379 



76.0 KG 04 10-37 380 

1.3 KG B410-37378 

76.0 KG B410-3738O 

122.5 KG B410-37379 

122.5 KG B41 0-37379 

122.5 KG 8410-37379 



No -Customer Pay'mem DewlU for tMs 0«fivety 

Seuls les termes et conditions consign^s dans 1' accuse de reception de conunar.de s'appliquenc . 
Dans le cas d'un transport routier : 



a suivre 
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LNDD0247 



V-X" Agilent Technologies 



Livre 3: 



LABORATOIRE NATIONAL DEPISTAGE 

DOPAGE 

143 AV ROGER SALENGRO 

92290 CHATENAY MALABRY . 

FRANKREICH 



Bon De Uvralson 



No de commande client: 2004/2 



Order No: 



0301252623 



Delivery No: 



0401307182 



Order Delivery 

Poste Poste Quaittfte U/M Rlf^rence produit 



Description des produrts 



Box 
Poids 



Box 
Numero 



Les marchandises sont transport^es et livrees sous lea conditions CMR et ADR 

Dans le cas d'tm transport aSrien : . 

Les marchandises sonc transportfies et livrSes .sous les conditions lATA 

DOMMAGES PENDANT LE TRANS PORT/PLAINTE! 

A- reception des -marchandises, veuiUez vSrifier que le nombre ce colis et les num^ros indiqufis sur 

la liste de colisage ou le bon de transporc correspondent bien h. 1- expedition physique. 

Tout donrmage, erreur ou retard de livraison doivent Stre notifiSs-a la societS de transport avant 

acceptation de 1' expedition en emettant des reserves d6faill6es et circonstar.ciees directement sur 

le bon de transport. En parallfile veuillez contacter immediatement votre interlocuteur Agilent pour 

toute information" complfiKeritaire. 

RBGLEMENTATIONS A L' EXPORT: 

Ces denrSes, technologies ou logiciels sont soit eM)ort63 des Ecats-Unis, soit exportSs/rSexportfis 

d'Allemagne en accord avec Id rSglementation relative a 1 'export en vigueur aux Ecats-Unis et en 

Allemagne. Tout dStournement ou rSexpfedition contraire a la rfigleraentation U.S. ou allemandc est 

interdit. 



NOWIBRE de COLIS: 25 POIDS TOTAL: 

*** FIN DU BOM DE LIVRAISON *** 



676.6 KG 
Page 9 de 9 
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MODEL#: G1 943-64004 



SERIAL#: CN 10406022 

miiiiini 

PROD. ORDER#: 000100091613 



MADE in CHINA of Foreign 
and Domestic Parts 



2/2/2004 11:35:23 AM 




LNDD0249 



MODEL#: G1 943-64004 



• / 



///.^ 



MADE in CHINA of Foreign 
and Domestic Parts 



SERIAL#: CN 10403059 



%^^ 



PROD. ORDER#: 000100089793 



1/15/200.4 02:23:18 PM 




LNDD0250 




LNDD0251 










LNDD0252 



E-MA-02 


Fiche signaletique 


Fiche : 1 / 1 


Version : C 


MSD 20 Unite! 


Date :Le 05/02/2003 a 11:50 


Fichier : RPTAPPOl | 



Identite : 



Num6ro de serie : US21 844187 


Classe de precision : Sans classe 


Module : Detecteur de masse AGIT/ENT 
G2577A 


Type : Detecteur de masse 


Fabricant : AGILENT 


Etalo]Q : Non 


Etat physique : Cree 


Etat m^troiogique : Utilisable 


Date de fabrication : 21/1 1/2002 


Date de mise en service : 


Marquage : Etiquette 


Emballage : Etiquette 



Gestion : 



Foumisseur ; Agilent 



Propri^taire ;LNDD 



Lieu actuel ; Analyses de copjfiimation GC SI 05 



Chaine de mesure 



Composition : 



L'appareil est utilise dans ane cfaaine de mesure i Qui 



Code : 
MSD 20 



Modele : 

CPG/SM AGILENT 



Type: 
CPG/SM 



LNDD0253 



fTh' Agilent Technologies H^D^SO 


Bon De Livraison 


IMFORM /^TION CLIENT 


INFORMATION EXPEDITEUR 


LNOD 

1 43 AV ROGER SALENGRO 

F'92290 CHATENAY MALABRY 


Expediteur: 

AGILENT Technologies GmbH 
Chemical Analysis Logistics Center 
Europe (CALC-E) 
Bannwaldaliee 60 
76185 Karlsruhe 




Order No; 

0300972728 


A I'attentlon de: Secretariat General 


No de cornrriBnde cllent:2002-15 


Delivery No: 

0400995038 


Heart Order: 


Vendu ht 

■ LNDD 


Transporteur ref. no,: 


143 AV ROGER SALENGRO 


T2L Code: DP 




Incoterm: ' DDP DESTINATION 


F-92290 CHATENAY MALABRY 


Transporteur 

LOQISTIQUE' TRANSPORT INFORMATIQUE 




Date D'exp^ditton: 

1 5.1 1 .2002 


A I'attentlon de SacrStariat G^n^ral 



i^bke- Poste'"-QCianW:p^^ 



•' ." Box . :. •;■".' "/ . ■ Box ■ ■.. 
• ^-pioids V:'- }. • • • "=Numiiro 



10 10 2 EA G1943N 

Configuration: 

2 EA G261 3-64000 

SN: 

SN: 

2 EA G 1943-64004 
SN: 
SN: 

2 EA 8120-6899 

no no 2 EA G2614A 

Configuration: 

2 EA G 26 14-64000 



CPG 5890Plus/inject.7683 pour MSD5973N 



7683 ALS Autoinjector 

CN244281 86 

CoO: CN 

CN24428187. 

CoO: CN 

GC For MSD 230V Continental Europe 

US 10242024 

CoO: US - 

E20021 11 5080425002 

CoO; 

Power Cord, EU/CL, CI 9, 16 amp 

CoO: AT 

Plateau a 100 positjons pr Agilent 7683 



7683 Autosampler Tray Module 



4,9 KG 8410-45908 
4,9 KG B41 0-461 35 



61.4 KG B41 0-45906 
61.4 KG B41 0-45907 



83.0 KG B41 0-45 905 



85-0 KG B41 0-45904 
6.4 KG B41 0-461 36 




Le$ condUlons generales de venie de Agilern Technologies tsiiss qu' elles flgurent au do* tiaa projxjsitiorw commexciaJes et accuses 
da commands, s appliiauBni a la presence .livraison. ^ , ..i,.„ 

Toutej awtrw conditions sont exclue«, 6l oHos n ont pas ete expressement acoeptees par Aflnent. 

Ert CSS d« defaut de paiemenT par l» client de tout ou partie de la commande AgHent se reserve, juaqu' au parfsit palDmem, un 
droit de plefne. proprlete sur la merchandise livree. 



LNDD0254 



■yJr Agilent Technologies 


Bon De Livrafson 


Llvrfi a: 

LNflO 

143AV ROGER SALENGRO 

F-92290 CHATENAY MALABRY 


No de commande cllent:2002-15 


Order No: 

0300372728 


Delivery No: 

0400995038 



Order Del! -very 

Poste Pos-te QuaratitB U/M Niumero des produits Description des produits 



Box 
Poids ■ 



Box 
Numero 



SN: 
SN: 



170 170 2 


EA 


Q1777A 


Configuration: 




2 


EA 


02589-60043 


• 2 


EA 


G 1680-535 19 
SN: 
SN: 


2 


EA 


8121-0008 


2 


EA 


G 1680-637 13 


2 


EA 


G 1701 -64003 


2 


EA 


05971-60571 


2 


EA ' 


8500-5441 


2 


EA 


Q1 680-631 30 
• SN: 
SN: 


2 


• EA 


G2589-64102 
SN: 

SN: 


2 


EA 


C2951A 



CN24222140 
CoOr CN 
CN24222151 
CoO: CN 

Ensemble preconfigurS MSD5973N + Station 



73N Ship Kit 

CoO: US. 

19" Color Monitor- 

CN23391274 

CoO; CN 

CN23391270 

CoO: CN 

LAN Cable Shielded. 

CoO: • TW 

HP LAN Hub ■ 

CoO: DE 

MSD Productivity ChemStatton SW 

CoO: DH ■ ' 

PFT8A SAMPLE KIT : 

CoO: US 

OFN, 1 pg/ul, ISO- Octane, 5 Ampules 

CoO: US 

CPU Kit - STD Win2K SP2 

FR23411240 

CoO: FR 

FR23416236 

CoO: ■ FR . 

5973N MSD Diff El, 230V 



US21 844232 




IEEE 1284 Parallel Cable 9.8ft 
CoO: CN 



86.0 KG 8410-45904 

83.0 KG 841 0-45905 

85.0 KG B41 0-45904 

83.0 KG B41 0-45905 



83.0 KG 


B41 0-45905 


85.0 KG 


B41 0-45904 


83.0 KG 


B41 0-45905 


85.0 KG 


B41 0-45904 


83.0 KG 


841 0-45905 


83.0 KG 


B41 0-45905 


0.6 KG 


B41O-45903 


85.0 KG 


B41 0-45904 


83.0 KG 


B4 10-45905 



40.6 KG B41 0-45909 
40.6 KG B41 0-45910 



83.0 KG 8410-45905 



a suivre 
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ih'C ./Igilent Technologies 


Bon De Livraison 


Livre a: 

L(DD 

tQ AV ROGER SALEN&RO 

F-92290 CHATENAY MALABRY 


No de commande client: 2002-1 5 


Order No: 

0300972728 


Delivery No; 

. 0400995038 



Order Dell-very 

Poste Pos*e jUuantxte U/iW :Numero des produits D.escription des prpduhs 



EA G1680-63ABF 



2 


EA 


G 1099-80024 
SN; 
SN: 


2 


EA 


G 1680-63360 
SN: 
SN: 


8 


EA ■ 


8120-1689 


2 


EA 


G 1530-60865 



French Keyboard 

CoO: DE 

230V E2M1.5 Mechanical Pump 

27468085 
CoO: GB 
27476427 
CoO: GB 
Low end printer - 220v 

CNKSH02170 

CoO: CN 

CNKSG07494 

CoO: CN 

Power Cord, Europe, CI 3, 10 amp 

GoO: DE 

MSD-Ship Kit 

CoO: US 



NOMBRE de COLIS: 12 POIDS TOTAL: 

*** FIN DU BON DE LIVRAISON *** 



Box 
Poida 



Box 
Numero 



85.0 KG 8410-45904 

83.0 KG B41 0-45905 

14.0 KG B41 0-45911 

14.0 KG 8410-46914 



85.0 KG B41 0-45904 
83.0 KG B41 0-45905 



83.0 KG B41 0-45905 
83.0 KG B41 0-45905 



416.8 KG 
Page 3 
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E-MA-02 



Version : C 



Fiche signaletique 



MSB 18 Unite 1 



Fichier : RPTAPPOl 



Fiche : 1 / 1 



Date : Le 24/05/2002 h 08:33 



Identite : 



NuBtt^ro de serie : US10340332 



Mbdele : Detecteur de masse AGILENT 
G2577A 



Fabricant : Agilent 



Etat physique : Cree 



Date de fabrication : 01/04/2001 



Marquage : Etiquette 



Classe de precision : Sans classe 



Type : Detecteitr de masse 



Etalon : Non 



Etat metrologique ; Utilisable 



Date de mise en service : 



EmbaHage : Etiquette 



Gestion 



Foumissettr : Agilent 



Propri6taire :LNDP 



Lieu actuel : Analyse de depistage rapide GC S007 



Chafne de raesure : 



Composition ; 



L'appareil est utilise dans UBe chame de mesure ; Qui 



Code : 
MSD18 



Module : 

CPG/SM AGILENT 



type: 
CPG/SM 



LNDD0257 



Agilent TechhoEogies MS A i 



.•*;••. Innovating ttw HP Way 



/i'' iJ: 



zlM 



INFORMATiOM CLIENT 



Bon De Livraison 



INFORMATION EXPEPtTEUR 



Livre a: 



Expediteur: 



•LABORATOIRE NATIONAL DEPISTAGE 
DOPAGE ■ 
143 AV ROGER SALENGRO 

F-92290 CHATENAY MALA8RY 



AGILENT Technologies GmbH 
Chemical Analysis Logistics Center 
Europe (CALC-EI 

Bannwaldallee 60 .ontrolied bV 

yeiSS Karlsruhe g 



Order No: 



A rattention de; 




No de commands cH.ent:IVIARCHE 2001-25 



Defiver/ No: 



Heart Order: 



4006301 90 



Vendu h: 



Trahsporteur ref. no. 



LABORATOIRE NATIONAL DEPISTAGE 

DOPAGE 

143 AV ROGER SALENGRO 

F-92290 CHATENAY MALABRY 



T2L Code: 



DP 



incoterm: 



DDP DESTINATION 



Transporteur 



LOGISTIQUE TRANSPORT iNFORMATiQUE 



Date D'expedWon: 



A i'attention de 



Jacques DE CEAURRIZ 



05.04.2001 







ifjjfc " Box 



10 10 ■ 1 EA G1943N 

Configuration: 
1 EA G1 530-61 280 





EA 


•G261 3-64000 
SN: 




EA ' 


G 1680-637 14 




EA 


G 1530-63380 




EA 


Q 1943-64004 
SN: 




EA 


0261 2-63520 




EA 


8120-6899 


130 130 1 

Config 


EA 
jration: 
EA 


G2614A 

G 261 4-64000 
SN: 



CPG 6890Plus/inject. 7673 pour MSD5973N 

Ship ICit - LAN 

CoO: US 

7683 ALS Autoinjector • 

CN1 0820033 

CoO: CN 

Jet Direct Card 

CoO: DE . 

Kit de manuels utilisateurs HP 6890 {Rl 

CoO: US • 

GC For MSD 230V Continental Europe 

US00040Q41 

CoO: US 

Jeu de manuels pour HP 7683 en Fran9ais 

CoO: US 

Power Cord, EU/CL, CI 9, 16 amp 

CoO: AT 

Plateau ^100 positions pr Agilent 7683 . 

7683 Automatic Liquid Sampler Tray 
US11311193 



92.0 KG 8410-84726 

6.2 KG B41 0-84720 

92.0 KG B41 0-84726 

92.0 KG 6410-84726 

61.7 KG B41 0-84721 

92.0 KG B41 0-84726 

92.0 KG 8410-84726 

6.6 KG B41 0-84722 



a suivre 



Page 1 



Les conditions oencrBles de veme <Ie Agilent Technologies telles qu* elles figurent av do« des propositions commercutes et accuses 
ie conwiande, s' appiliquem » fa oresofte.livfaison. » ., . 

Tomes einros conwtwns soni oxclues, »1 eiies n^ on^ i»s ete expfossement aceepwes par Agitent. 

En eas de defauT de paiement psr Is clie/it de tout ou pertio de la commande Agilent se tesorwi. jusqu' au parfeit patement, lin 
droit da pleine propiiete sur la marchandiss Hvree. 
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...V'V... Agilent Teohnologjes 

_.»•••.._ Innovating the HP Vifey 


Bon De Livraison 


LABORATOIRE NATIONAL DEPISTAQE 

DOPAGE 

143 AV ROGER SALENGRO 

F-92290 CHATENAY MALABRY 


No de commande dient: MARCHE 2001-25 


Order No: 

300613439 


Delivery No: 

4006301 9Q 



O^jBl-jDeliyfetY, '':^, -^^ / >% \ > ' 



Dasct^tiqn dc^ pro4iM^s''> 



f'oicfe 



Box 
Nurnera 



190 190 



380 380 



EA G 1777 A 
Con-figuration: 

EA G1 680-6451 4 
SN: 

EA G 1701 -84002 

•EA S2589-60043 

EA ■ G1680-63519 
SN: 

Ea' 8121-0008 

EA Ql 680-6371 3 

EA G2589-64102 
SN: 

• EA ■ Q 1680-63336 
SN: 

EA C2951A 

EA G1680-63ABF 

EA G 1099-80024 

EA 8120-1689 



EA G1085A 
Configuration: 

EA G2589-64702 



CoO: US 

Ensemble pr§configur6 MSD5973N + Station 

CPU KIT High End-NT40 & No H RIB 

FR 10634227 

CpO; FR 

G1701CA software 

CoO: DE 

73N Ship Kit 

CoO: US 
1 9* Color. Monitor 
CN03572m 
CoO: CN . 

CA-A35y LAN Cable; 14ft Ig. 
CoO: US 
HP LAN Hub 
CoO: DE 

^SJ3H-mSD~QTff-5l. 230V 
US 10340332 
'G&r\' IIR 
LaserJet - 220v 
NL7Y202958 
CoO: NL 

IEEE 1284 Parallel Cable 9.8' 
CoO: DE 
French Keyboard 
CoO: DE 

230V E2M1.5 Mechanical Pump 
CoO: G8 

Power Cord, Europe, CI 3, 10 amp 
CoO: DE 

Kit de preparation de srte" 5973N 

Site Prep Package 
CoO: US 



92.0 KG B41 0-84726 

92.0 KG B41 0-84726 

0.5 KG B41 0-84723 

92.0 KG B41 0-84726 

92,0 KG 8410-84726 

92.0 KG B41 0-84726 

92.0 KG B41 0-84726 

40.9 KG 8410-84724 

.92.0 KG B41 0-84726 

92.0 KG 841 0-84726 

92.0 KG B41 0-84726 

15.0 KG B41 0-84725 

92.0 KG B41 0-84726 



92.0 KG B41 0-84726 



NOMBRE de COLIS: 7 POIDS TOTAL: 

*** FIN DU BON DE LIVRAISON *** 



221 .9 KG 
Page 2 
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^ 



Agilent Technologies 

lanovtflirui'icHPWsy 



ASA 



G2613A Injector Box Contents 2 1 FEB 2001 









YA-ZHEN QIA 




Descrivtion 


Part Number Quantitv Countrv of Orisin 


D 


Injector Module 


G2613A 


1 . China 


D 


Injector Sofhvare Upgrade Kit 


G2613-60550 


1 USA 


D 


Hi-Density Injector Turret Kit 
Includes the following: 


G2306-60500 


1 _ China 




» Hi-Density Turret 


G1513-40010 


1 USA 


D 


Injector Mounting Post 


G2613-20500 


1 USA 


D 


Injector Ship Kit 
Includes the following: 


• G1513-60580 


1 China 




» Support Rod 

■ Diffusion Caps (12 PK) 
- Vial Kit 

■ Syringe lOul 
• Vial Sampler 


05890-61525 

07673-40180 

07673-80090 

5181-1267 

5182-0862 


1 USA 
1 USA 
1 USA 
1 Australia 
1 USA 


D 


Declaration of Conformity 


G2612-90130 


1 China 


D 


Contents List 


G2613-90110 


1 China 



UNPACKING INSTRUCTIONS 



/7^ ^''-M 



Open the Injector door 

Remove the small foam block holding the turret 

Remove the foam block from around the syringe motor 

Slide the syringe cairiage down by pushing gently on tab and sliding the upper foam block at the same time 

Remove the upper foam block carefully then move the carnage back mto position 



G26 13-90 110 
Febnian-. 2001 
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Er^anced ChemStab'on 

MSD ChemStatioii D.02.0a275 

Copyright [C3 Agilenl Technologies 1 989-2D05 



Memory (virtual): 
Disk Space: C: 



1501 64 KB Free 
68648.7 MB 



OK 
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LNDD 



enm:gistrement 



Codification: E-P-17 
Version: A 
Date: 22/10/2002 



1/1 



PREPARATION B'UNE SOLUTION DE SUBSTANCE DE REFERENCE 



N* d'identification dela substance de reference : SX 

Nomduproduit: W^o^ Mem^YCTESTOSTe^^ME 

Solvant : N^BD4- 



Code 
Solution 



Date 



Code 
Op 



Foumisseur 






Ref /Lot 



Masse/ 
Volume 



d'identification 

de la Balance 

utilis6e 



Volume 

Final en 

mL 



Concentration 

de la solution 

enmg/mL 



Lieude 
conservation 



oin 






l« 



s» 



tojioa. 






u.^^ 



4. 



Acoo 



trnfij'L 



\ CLi<io»a.ore 



Ski 



8to3) 



i^ 



S 



9 



iVTlft 



hJX 



d. 



\CCC) 



m 






QrAPfftr^ine. 



0U2>. 



geo4 



5-5 



M 



<idie 



/Idi-S 



L 



Ce»^ytg.^^ 



04/| 



^1^ 

Sea^ 



35 



l\ 



\^ 



Ml 



S'f^^S 



Soi^i^ 



C^p^^^fr- 









S5 



O^ 



>(So»\Q. 



3onr\l^ 



4-^/ 



L 



o/fS 



2sa5 



2S 



S^g»yvCL 






ft|ad2 



>i0Trt< 



%pQ^& 



S^*^ 



I{-m)^(L 



•^f^^ I ".hfl. { 



Oi/Ltf, 



Of|q 






5" 



(f t|6 






25 



o^^ 



SbrmL 



y 



i^gp 



/fm>^(i- 



^ 



AZ. 







iM 



Ofq. 



J£.5 






\/3 






A 



J'^-? 



«; 



c^M 



«>^.ii- 

'^e^^ 



V3 



<S? 



^^ 






S 



< yv<\. 






5DuJL 



f?Al 



JliH 



Z' 



H cmiu 



Q^-fiJ^-l 



t$b 



li!^As 




,Ago 



U ^j»-^ • ^ 



^1 



ai^,}^. a 



/?^/ni 



('/^IJL. ^I 



''>%/iiL 



^M^L^ 



:W-.F^^H' 




LNDD0263 



.emicate ui Analysis 



http://vmw.sigmaaldric^.coiii^catel6g/search/CertOfAnaly^ 





BIGIVIA-ALORICH 



CerfificateofAnalysis 



Product Name 

Product Number 
Product Brand 
CAS Number 
Molecular Formula 
Molecular Weight 

TEST 
j^PPEARANCE 

SOLUBILITY 

IR SPECTRUM 
ELEMENTAL ANALYSIS 

SPEapIC ROTATION 

PURITY BY HPLC 



^ Favorite Products 



Register for additional site benefits. ! Login | Your Profile | Order Center | Searcli | Ollgos & Peptides | Support | Help 

I [ { Product Name or No.^ ^ 

U Related information 
FT-NMR 
MSDS 

Spedffcation Sheet 
Certtfjcate of Analy sis 
JErrterLotNo. .1^ 

CertfticatB of Origin 
^nter Ijpt No. "^M 
More infonnation 

<^ Links 
Product Detail Page 

Page Options 
Print Pre^rfew 
Bull( Quote 
Asl< A Scientist 
Email Page 

Last 5 Products Viewed 
M7252 (Sigma) 
E5878 (Sigma) 



1 7a-Metliy Itestosterone, 

solid (photosensitive) 

M7252 

Sigma 

58-18-4 

C20H30O2 

302.45 

SPECIFICATION 

WHITE TO WHITE WITH A 
YELLOW CAST POWDER 
CLEAR COLORLESS TO 
FAINT YELLOW SOLUTION 
AT 50MG/ML OF 
CHLOROFORM 

CONSISTENT WITH 
STRUCTURE 



+69 TO +75 DEC (C=l IN 
DIOXANE AT 25 DEG C) 

NLT 98% 



LOT 089F0674 RESULTS 

WHITE POWDER WITH A 
FAINT YELLOW CAST 

CLEAR FAINT YELLOW 
SOLUTIOI^I AT 200 M6 PLUS 
4 ML OF CHLOROFORM 

CONSISTENT WITH 
STRUCTURE 

79.3% CARBON 

+71.6 DEG (C = 1 IN 
DIOXANE AT 25 DEG 
CENTIGRADE) 

99.3% 

TEST RESULTS AS OF 

JANUARY, 1990 



Rodney Burbaclt Supervisor 
Analytical Services 
St Louis. IVlissQuri USA 



Use of this web site canstilutos your aeceplancB of thoSilo Ubq Terms 
privacy | terms and concStlons of sale 1 3u$lne5s Development 



®2007 Slgms-Aidrich Co. Reprodudkin forbktiien wUhout permission. 
SIgma-Aldnch brand products ar9 soW exclusively through Sigma-Aldrich, Inc. Best wowed 'n IBB or higher 



SUr 1 



Oi/02/2007 18:10 
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f\Q'f^' 






LNDD 



ENREGISTREMENT 



it I. • 



Co^fication: E-P-17 
Version : A 
Date : 22/10/2002 



PREPARATION B'XINE SOLUTION DE SUBSTANCE DE REFERENCE 



1/1 



N^ d'identification de la substance de reference : jRHp 
Nomduproduit: 7feTOS"^ER0^3e 
Solvant : i HkOU^ 



Code . 
Solution 



013 



OS. a. 



o2Vi 



o25 



ozc 



Date 









0L06 



Code 
Op 



^<i 



3.C 



^S 



25 



Foumisseur 



Ref./Lot 



% 



UA«!i 






05^ 



0^?. 



0%D 



>N 



(\ 



5005" 



v\ 



25 



>^ 






ss 



^ 



Masse/ 
Volume 



^,'2?v^^ 



"^/^Wv^ 



>^/mfi. 



d'identification 

de la Balance 

utilisee 



fi^.-i 



■♦. 



§^ 



^ftvO, 






Aeo 



fi 



Mis 



V 



Volume 

Final en 

mL 



Oji^Uwi- 



:?,l(^u.L 



lo<»>a 



Concentration 

de la. solution 

enmg/mL 



^ 



t 



Lieu de 
conservation 



!k^^ XL 



0)± 



Ao 



>J 







\. 



3,3 a 



:0^dL. 



49^ 



3.^^^ 



,3M 



SoTs^H 



G^O<L 



fC'e^J^'os 



AZ 



fe|uarl2 



<R,a^a^.-r3 



0^0 tl 



{?^€Q± 



0/©01 



0^± 



^4-V'^ 
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SIGMA 



TESTOSTERONE 

steroid Standard Solution 



3050 Spruce street 

Sant Louis, Missouri 63103 USA 

Telephone 800-325-5832 • (314) 771-5765 

Fax (3U) 286-^8 

email: agma-techseryesiaLcom 

h%;//www^lgnna-aldridi.com 



ProductInfo rmation 



Product Number 


T541i. 


Synonyms 


Lot Number 


92K8803 




CAS Number 


[58-22-0] 


Stability 


Concentration 


1.02 mg Testosterone/mL HPLC grade 
1,2-dlrnelhoxyethane (cone, verified 
by UV) 




Molecular Formula 


^19^28^2 


Expiration Date 


Molecular Weight 


288.4 


Storage 


DEA Class 


Exempt preparation of Class III 





4-Andro5ten-173-oI-3-one; 17|5-Hydroxy- 
4-androslen-3-one; trans-Testosterone 

If stored at.2-8''C in an air tight container, 
protected from tight, decomposiCon of the 
product is less tiian 1% in 12 months.. After 
opening, concentration may change due to 
loss of solvent. 

June 2005 

2-&'C; After opening, transfer contents to 
snrjail vjal provided for your convenience. 



AbundiiBS 
9VX- 
8OO0- 
7000- 
6000' 
5000- 
4000 4 
3000-3 
2000 -H 



70 eV Electron Ionization Mass Spectrum 



73 9\ 



lU, 



100 120 



MiliUl 



203 



140 



Uia| 



159 165 187 

i.l|liiil.„.iiillt,...,. ,Jil|ii i.n 



213 



160 



20O 



220 



228 

I -4U ' 



273 



260 



KtwlBtt-Padurtf 6890 Sirin II 6u Chromatograph 
H«w|itt-PKk^ 5871 Mess Selective Detector 
Hewlett-Padcsrd GID34C MS ChemStation (HP-DOS series] 



FT-IR 




3200 



200[» 1600 

W8vemimb»s (cm"'} 



eeo u» 

MattsonSslaxy 3020 FT-IR 



We are committed to the success of our Cuszomers , Employees and Shareholders 
through leadership in "Life Science, HigK Technology and Service. 



1 








8SSti-!'-.-.^-,r ...-. .'.-Jl 



^fiio^ 



;:^ 
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SIGMA 



3050 Spiuce Streel 

Sainl Louis, Missouri 631 03 USA 

Telephone 800-325-5832 • (314) 771-5765 

Fax (314) 285-7828 

email: sigma-iechse/vQsial.com 

http;//w\f\v.^gma-aldiich.coni 



TESTOSTERONE STEROID 

Methanol Solution • 



Product Number 
Lot Number 
CAS Number 

Concentration 



Molecular Formula 
Molecular Weight 
DEA Class 



7 5411! 

065K8803. 

{58-22:0J 

1.00 mg Testosterone/mL HPLC grade 
1,2- dimethoxyethane (cone. Verified 
byUV) 

288.4 

Exempt preparation of Class III 



Synonyms 



Stability 



Expiration Date 
Storage 



Productlnformatlon 



4-Androsten-l7(3-ol-3-one; 17p-Hydroxy-4- 
androsten-3-one: Irans-Testoslerone ' 

If stored at 2-8'C In an air tight container, 
protected from light, decomposition of the 
product is less than 1% \n 12 months. Afte 
opening, concentration may change due to 
loss of solvent. 

December 2007 

2-8"'C 



70 eV Electron lonlzatjon Mass Spectrum 




■■itl|l; jjl.^ .hl jU .Vv ^^^gg^-otr: 7C , ..hg^r 



2«$ =";3 I 



300 



• 



Hawlen-Packard 5890 Series Jl Gas Chromatograph 
Hewletl-Psck^niSSTI Mass SelecUveDeleclor 
Hwtett'PackBrt 61CJ4C MS ChemSialion {HP-DOS series) 



FT-IR 




2000 

W3venumbers{cm"') 



1200 BOO ^"^ 

m Peltedel on Mattson Gataxy 3020 FT-IR 



We are committed to the success of our Custpmeis, Employees and Shartholiers 
through ItddtTship in L»/e Scfertc*, Hifh Technology and Service, 
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o .. 
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CO « 
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fe 
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:ertificate Of Analysis 



http:/Avvin;v,sigmaaldrich.coni/catalos/seaxch/CertOfAnaIysisPage/,, 




Register for additional site benefits. | Login | Your Profile] Order Center | Search ] Oligos & Peptides | Support] Help 

J I Product Name or No.|^ i^ 




S!GMA-AUDROH 



CertlfloateofAniadysIs 



Product Name 
Product Number 
Product Brand 
CAS Number 
Molecular Formula 
Molecular Weight 

TEST 
APPEARANCE 



SOLUBILITY 

IR SPECTRUM 

SPECIFIC ROTATION 
PURITY BY HPLC 



Epltestosterone 

E5878 

Sigma 

481-30-1 

C19H28O2 

288.42 

SPECIFICATION 

WHITE TO FAINT YELLOW 
POWDER 

CLEAR YELLOW SOLUTION 
AT50MG/MLIN 
CHLOROFORM:ETHANOL 
(1:1) 



+66 TO +72 DEG (C = UN 
ETHANOL AT 25 DEG 
CELSIUS) 
MINIMUM 98% 



LOT 100H4021 RESULTS 

WHITE POWDER WITH A 
FAINT YELLOW CAST 

CLEAR FAINT YELLOW 

SOLUTION AT 50 MG PLUS 

l.DMLOF 

ETHANOL-.CHLOROFORM 

(1:1) 

CONSISTENT WITH 

STRUCTURE 

+71 DEG (C = 1 IN 
ETHANOL AT 25 DEG 
CENTIGRADE) 

99.9% 




Rodney Burbadi. Super»/isDr 
Analytical Services 
St Louis, Missouri USA 



Q Ralated Infonmatlon 
MSDS 

SpedJication Sheet 
Cerb'ficate of Analy sis 
lEnlerLptNo. |$^ 

Certificate of Origin 
lEmerlotNo. W^ 

More Infonmation 

^ Links 
Product Detail Page 

^ Page Options 
Print Preview 
Bulk Quote 
Ask A Scientist 
Email Page 

Last 5 Products Viewed 
E5878 (Sigma) 



Us» of this web site constitutes your acceptancs of theSlto Use Tems 
prtva^ I terms and concStionB of sals | Business Develtqsment 



® 2007 Slgma-Aldrkih Co. Reproduction fbrUdden wi^ut p^rwisspn. 
Signta-Aklrich bnnd products are sold exetusivefy througfi SlgmarAld/i(A, Inc. BosI wowed In l£6 or higher 
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Gaz/Oaz PuTs/Monographies 



6!©KY@i Pi ©AiSONi eu anliydlrldle ea!Hb@iilq|y@ 



I Principales caracteristiques 

DOMi^ESSiCURnt 

(3azlJqo4fi^rDS018A.UN1013 Gaz^llquffi^rffagW FDS018B-UN2157 

Incobre, inodoie. saveurpiquante 

Busfbumsable 

Ttispeuliauqiie 

Contsif «a la&eoce d'buaidi^ 

Peut dssoudie de aomi»eux ibstosieies sews pitssiioii 
CompdbleixiUmiaeBt avec acien iaox;dabl», Kel F, tffloo 

CONDFTIONNEMENT ; Gaz liqniSe. ]iiesska a IS'C : 49^ bars 
iacc(n4 QTpe C< coulm-de Fogive: Gds 



CARACtMlSTlQUES PHYSIQUES : 

EntyclopMe its iuz de I'AIR UQUIDB pages 333 i 368 

Masse mobile (g^sK^) ■ : 44,01 

Masse Tolnsuque i 15°C et 1.013 btf abs.(Kg^ni3) 1 1,S7 
Dmsit6 pariappoit & fair : 1,52 

Autres caroctiristiques : rum cmsidttr 



Specifications produits 


















GAZ 


IMPURETES (ppm mole) 


PURETE 
% 


APPROVISIONNEMENT \ 


H2O 


O2 C„H« 


CO 


H2 


Nj 


Autres 


Type 


Prcsdon 
(bats) 


Quandte 
lonin^ kg 



^::GiVMME:l^;TEJ^lNA;^ONAL£•y^/:V^;:::■:rf-.;^^^^^^ 


1 ALPHAGAZ 1 




Encoun 




MS 


iSi=r:>^:: 




an 
2 


1 


25 


■;;;:4;-;;-;^i-:.;;:-r-:-:v.,;:;: ■-?>-v;;. /.-^ 


N45 

(spec) 


7 


10 


5 




> 99,995 


Cartandie 
Blal 
B5a] 
B20 
B50 
PC 


10 
49,5 
494 
49,S 
49,5 
49.5 


111 
0,4 m' 
2m» 
8in> 
20 m^ 
96 m* 


0,02 
0,74 
3,7 
14^ 
37 


N48 

(^pec) 


3 


2 


2 




0,5 


8 




> 99,989 


B04al 

Blal 

BSal 

B20 

BSO 


49,5 
49,5 
494 
494 
494 


0467 m' 
0,4 m» 
ZmS 
8id3 
20 m* 


0,131 
0,74 
3.7 
14,8 

37 


SFC 


4 


3 




1 


1 


15 


CH4<1 

C.H„(>6)>0,07 

FarBcides < 0,5 




B20TP* 
BSBTP* 


494 

494 

edstepr«»tt 


14 
35 
n$lal40ban 


SFE 

(spec) 


04 


2 




04 


04 


ID 


CEL<0,5 

C„H„(>8)>04W 

Farticule*<0,5 




B2DTP* 
B50TP* 


494 
49,5 




14 
35 




Composes organiqDcs JBon TOlatUes : < 10 ppb muse 
Cempos£s halogtofs < d,l ppb masse 













(*) TP : Tub* Plongeur 

Spec : spiciflcatioiaA.T : analyne tfpe 

Autm tmbaUages et cuOtex quetlHH sur denvmde 



Informations complementaires 

• Gazanties : 60 mois surHche Plrddait 

• Attestation de raccordemeat aux chaines d'Stalonnage foumie sur siiE^le deaxtande 



iAiruquide; 
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' ■ • '-^-l. ■*.'■' ■'• '.".. 



FICHE.PRODUIt 

■n LQtN'rf.£r/5/m 



P/QXYDBDE CARBONE 



Bnpaiiage ■ :■ ■ b^d;- 

. Rression d is^c 4&:sbar 

Charge ■' '•."amj- 

Rapcqra. . .-■ '■■■ c » 



iMPURETES K/fA)gMALES/- 

H2Q : < 3ppm ,•• -02 ::<2ppm^ I 

CnHm.:< 2.ppm Hi :< p-.S-pph '; 

. .■■.N2: <8ppm I 



lU^£: 28/04/05 . VISA aA 







n>id<v^^&^te>. . -tKCij 
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LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codificatioii : E-P-14 
Version : D 
Date: 24/01/2006 
1/2 



PREPARATION DU STANDARD SERVANT A LA PREPARATION D^UN MIX ET 

VERinCATION DE LA SOLtJTION 



Description < 


it suivi du contenu de ce standard a Vaide de la liste L-P- : 


..AS..., Version : 


.\.«Sji.5i\\<5 


Q 


Date de Prep: \t\os \o« 

Date de 

Peremption : og\o ^ 

Lieade 
Conservation 

: CW.v^r \ 

Date de Fin: 


CLASSEDEPRODUirS 


Codification : «=> ^ i 
VoL Total: ^o 

Solvant: t\s:^cxno\ 


C.OpV6rif.: 

Date de 
Verification : 


Produit 


Code 


Concentrate 
du produit 
dans 

PE=XmL 

enng/mL 


Concentratio 
n du produit 
dans 

PE-XmL 

enmg/mL 


Masse du 

produit 

dans 

XmL 

(mg) 


Concentration 
de la solution 
de r6ference 
enmg/mL 


Volume 
de 

solution 
reference 
a prelever 
en ml 


Presence de la 
molecule dans 
la solution 
testee 

A rempUrpar 
le veriftcateur 




He^ 


OCj3 




0,Ci3 


v.s 


o^3a 


:^,5 ■' 


«< 


ixM c^xoS c\xn 


. h»o3 


oov 




0,V 


^ 




S 


V 




H\o»^ 


oo\ 




-o,\ 


S 




S 


•< 




i^\oS 


■0<5 * 




*^.\ 


S 




S^ 


«c 






<30^ 




<>.l 


^ 




s 


txr 






o-o? 




<^,\ 


5 




s 


f{ 






00\ 




o,\ 


S 




S" 


91 


Volume total des solutions de 


reference en ml 








3.-4vS 




Volume de solvant k raj outer e 


aimL 








\i»,S 





SUIVI 
DES 

ALIQUOTS 



Nom de 1* aliquot 


A 


B 


C 


D 


E 


F 


Date d'aliquotage = 
Decongel. Sol-mere 














Date decong.aliquot 














Lieu de mise en 
service 














Date perenqjt" aliquot 














Date de fin de I'aliquot 
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Codification: E-P-l? 
Version : A 
Date : 22/10/2002 



PREPARATION D»UNE SOLUTION DE SUBSTANCE DE REFERENCE 




N° d'identification de la substance de reference : ftj&rf^ " ' ^^ 

Nomduproduit: AWi)<ROSY7)W.OL.^Acafok_ 



Solvant : 



Vf&miE Tf .tgf>o4^ 



•'. •■;^ 



Code 
Solution 



Date 



Code 
Op 



Founiisseur 



Ref./Lot 



Masse/ 
Volume 



d'identification 

de la Balance 

utilis6e 






Volume 

Final en 

niL 



Concentration 

de la solution 

enmg/niL 



{M^ 




002. 



£Z)b 



kl 



^Mhcmr^ 



f\SA2\0D 



jes; 



fm. 



JZ^ 







ft 



2005 



^f^5 



^% 



\ 



^OOteO. 






Jo 



0/^ 









SS 



^O'c^ 




'Oy^- 



CoQy 






M 



OCS 



%u. 






3> 



J?/o 



?0oa1 



y 



GD2/ 



rtJZOwL. 






U 



iriWclum 









0,^ 



^MniJU 



loS^ir^ 



delvtArf'-^ 



c*7 



033 71 



-fee" 



B/Sgr 



M5 



0,t, 



kA 



<3D2> 



.JOmL 






,^W- 
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j^h Analysis 



ilinterchim 



BP 1140 -03103 Monttocon Cedexi FRANCE 
^ (33) (0)4 7Q 03 88 55 - F«c (33) (094 70 09 62 90 



Provided by : 




Steraloids Inc. 

P.O. Box 689 

Newport R.t. . 02840 USA 

401-848-5422 

E-maU: saie$@$teralords.com 



AcO 




H.6^ 



Catalogue Item: 

Catalog ID: 

Steraloids Batch: 
^ Formula; 
} Molecular Weight: 

Melting Point: 

Test by TLC: 

Ordinary impurities: 

Last Solvent: 



5Ct-ANDROSTAN-3p.OL ACETATE 

A2181-000 

D0 125 

C2I H34 Oz 

318.49 

87-88'C 

1» 

none 

Methanol/water 



TLC VisualizBd by Iodine vapor stain: 



Our steroids are for experimental and laboratory use only and are not to be used for drugs In humans or animals. 
The specifics given are actual and will be for the particular batch noted. 



"TLC '•" represents' one spot ( homogenous) when tested by thin layer chromatography. 



Prepared By: 

for 
Steraloids. Inc. 



The placins of * purchase order by the Buyer with the Seller k acceptar>» in full of the terms and condltfoni of the Seller 
includino the acceptance thit the goods as ordered by the Buyer ere manufi^red entirely to the Buyei's spedSatlons as set out above. 
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laterfal Safety Data Sheet 

Required under USDL Safety and Health Regulations 
for Shipyard Employment (29 CFR 1915) 



Provided by ; 




Chemical Identification 

Chemical Name: 5ot,-ANDROSTAN-3P-OL ACETATE 

Synonyms: 



Melting Point: 86-87'C 
Molecular Weight: 318.49 
Family: Steroid 



Formula: C21H34O2 

CAS: 

Steraloid's Code: A2181-000 



AcO 



Physical Data 
Form: 

Flash Point: 
Freezing Point: 
TLV: 



Steraloids Inc. 

P.O. Box 689 

Newport R.t. 02840 USA 

401-848-5422 

E-maFI: sales@steratoids.com 




White/Yellow Crystalline Powder. 
Not Applicable 
Not Applicable 
Not Established 



Flammabllity: N/A 

Stability; Stable 

Hazardous Polymerization: Will Not Occur 



Exposure Control / Personal Safety 



Overexposure Effects: 



Acute effects; occluded areas (e.g. underclothing) may show burning or itching. 
Chronic overexposure may cause manifestations of Cushing Syndrome, hj^serglycemla 
and typical corticoid side effects. Anticipated effects include;- Male- Inhibition of 
testicular function, nausea, edema. Female - masculinization, nausea, edema. . 



Respiratory Protection: 
Protective Gloves: 
Handling / Storing: 



Dust Respirator Eye Protection: Yes 

Yes Other Protection: Protective Clothing 

protect from extremes of heat and sunlight. Keep in dry container, . 



C# 



o 



Accident Procedures 
Emergent:y Procedures: 

Fire Fighting Procedures: 

Waste Disposal Method: 

Inhalation: 

Skin Exposure: 

If swallowed; 

Spillage: 

Transport: 



Wash off all ekfiosed surfaces with water, cliange clothing, wear dust mask and gloves to clean 
up spills. 

Although presenting no special fire hazard In. norrnal use, the material will bum, and could 
contribute to an existing fire. Extinguishing media: use d»y powder or carbon dioxide. 

According to Local, State, and Federal regulations 

Mild irritant seek medical advice 

Low risk of possible contact dermatitis in sensitized persons " 

Induce vomiting. Copious amounts of water. Call a physldan. 

Vacuum or sweep together w'thout dust development 



Safe for ati forms of transport, air, marine, extraterrestrial, temporal etq 

UN Number None lATA Class None 

lATA Packing group None lATA sub risk No data 




Form OSHA 20/Revfslon 1.2 
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%■ 



Batch Analysis 



iimterch m 



BP 1140 > 03103 Mcinllij;on Cedex • FRANCE 
•• ©03){O)4rO(»8855-R!x(33)KW7OO382» 



Provided by : 




Steraloids Inc. 

P.O. Box 689 

Newport R.I. . 02840 USA 

401-848-5422 

E-mail: sales®$teraloids.com 



AcO' 




HJ02> 



Catalogue Item: 


Sp-PREGNAI 


Trivial Names: 


3a^0a-DIA 


PREGNANEDIOL DIACETATE 




Catalog ID: 


P6Q2O-00O 


Steraloids Batch: 


1934-1 


Formula: 


Cjs Hw 04 


Molecular Weight: 


404.6 


Melting Point 


179-1 82* C 


Rotation: 




Test by TLC; 


• 



Our steroids are for experimental and laboratory use only and are not to be used for drugs in humans or animals. 
The specifics given are actual and will be for the particular batch noted. 

Prepared By: U, • w^ 

Steraloids. Inc. UtU ^ i /UUd 

"tLC •• represents one spot ( homogenous) when tested by thin layer chromatography. 



Tha piecing of a purcliue order by the Buyer with the Seller Is uoeptance lit lull of the tenns snd conditioiu of the Seller 
Including the acceptance that the goods as ord«red by the Buyer a/e mamibctured entire^ to the Buyer's specilications as set out above.' 
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aterial Safety Data Sheet 

Required underUSDL Safety and Health Regulations 
for Shipyard Employment (29 CFR 191 5) 



Provided by ; 




Steraloids Inc. 

P.O. Box 689 

Newport R.I. 02840 USA 

401-848-5422 

E-mail: sates$steralolds.com 



Chemical Identification 

Chemical Name: 5p-PREGNAN-3a, 20oc-DIOL DIACETATE 



Synonyms: • " 3ot,20oc-DIACErOXY-5P-PREGNANE 
PREGNANEDIOL DIACETATE 



Melting Point: 179-182*C Formula: 
Molecular Weight: 404.58 CAS: 



CasH-roOA 
1174-69-2 



AcO* 



Family: 

Physical Data 

Foriti: 

Flash Point: 
Freezing Point: 
TLV: 



Steroid 



Steraloid's Code: P6020^00 




White/Yellow Crystalline Powder 
Not Applicable 
Not Applicable 
Not Established 



Flammabillty: N/A 

Stability: . Stable 

Hazardous Polymerization: Will Not Occur 



Exposure Control / Personal Safety 



Overexposure Effects: 



Suppression of adrenal gland secretions, Cushing's Syndrome, water retention, 
electrolyte imbalance, hyperglycemia, general, progestational effects, and possjble. 
carcinogenicity 



Respiratory Protection: 
Protective Gloves: 
i>,Handiing / Storing: 



Accident Procedures 
Emergency Procedures: 

Fire Fighting Procedures: 

Waste Disposal Method: 

Inhalation: 

Skin Exposure: 

If swallowed: 

Spillage: 



Dust Respirator ' Eye Protection: Yes 

Yes Other Protection: Protective Clothing 

Keep dry in well closed containers, protect from extremes of heat and sunlight 



Wash off all exposed surfaces with water, change clothing, wear dust mask and gloves to clean 
up spills. 

Although presenting no special fire hazard in nomnal use, the material will burn, and could 
contribute to an existing fire. Extinguishing media: use dry powder or carbon dioxide. 

According to Local, State, and Federal regulations 

Mild inltant seek medical advice 

Low risk of possible contact dermatitis in sensitized persons 

Induce vomiting. Copious amourrts of water. Call a physician. 

Vacuum or sweep together witJiout dust development. 



Transport: 



Safe for all forms of transport, air, marine, extraterrestrial, temporal etc; 

UN' Number None lATA Class None 

lATA Packing group None • lATA sub risk No data 



Th« infonwtton and tecommendaHons contained on this Data Sheet .re based on soinro believed to be accurate »nd reliable « of the date thereof, but are prejented without guarantee, warranty. 
orresponslbBlhr of »ny Wral, express or Implied. It b the user's responslblB^ to determine the product's luitaWilV fiw Its intended use, the product?s safe use and the product's proper disposal. It fc 
the reiponslblSh' of a recipient of these data to remain current^ Informed on chemicaJ hazard information, to des^jn and update Its own safe^ program and to comply with sD applicable tMerat 
state and local laws and iegutattons.-We reserve the right to revise ^teterlalSafe^ Data Sheets periodically as new Informatton become Bvate^ f^j.^ OSHA 20/Re>rtsion 1.2 
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^jr-^\ . ■■■■ 



B¥tcH 'Analysis 



^interchim 



I BP 1140' 03103 MontuoonCedeK - FRANCE 
V e(33UO)47<l03S86e-F^(33U014700382eo 



AcO 




Provided by : 




Steraloids inc. 

P.0, Box 689 

Newport R.t. . 02840 USA 

401-848-5422 

E-mail: sales@steralo}d$.com 



\^A0Cf 



Catalogue Item: 
Trivial Names; 
Catalog ID: 
Steraloids Batch: 
Formula: 

Molecular Weight: 
Melting Point: 
Rotation: 
Test by TLC: 



5p-ANDROSTAN-3a-OL-17.0NE ACETATE 

ETIOCHOLANOLONE ACETATE 

A36n-000 

SI 57 

Czi Haj Oj 

332.5 

95-96.5 'C 



Our Steroids are for experimentsl and laboratory use only and are not to be used for drugs In humans or animals; 
the specifics given are actual and will be for the particular batch noted. 



Prepared By: r 

Steraloids, Inc. DEC {^2003 

^ *rLC •' represents one spot ( homogenous) when tested by thin layer chromatography. 



The placing of » purchase oider b/ rhe Bi^r with the Seller r« icraptance In fiiH of the terms and conditiDns of Ihe Seifer 
Including the aceeponce that the goods a$ ordewl by the Buyer are n>anui(ictured entirely to the Buyer's specJUcsttons as set out above. 
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j^aterial Safety Data Sheet 

Required under USDL Safety and Health Regulations 
for Shipyard Employment (29 CFR 1915} 



Provided by 



Chemical Identification 

Chem ical Name: 5P-ANDROSTAN-3a-OL-1 7-ONE ACETATE 



Synonyms: 



ETIOCHOIANOLONE ACETATE 



Melting Point: 93-94'C 
Molecular Weight: 332.48 
Family: Steroid 



Formula: Cs^ H32 O3 

CAS: 

Steraioid's Code: A361 1-000 



AcO 



Steraloids Inc. 

P.O. Box 689 

Newport R.I. 02840 USA 

401-848-5422 • 

E-maii: sales@steraloids.com 




Physical Data 

Form: 

Flash Point: 
Freezing Point: 
TLV: 



White/Yellow Crystalline Powder 
Not Applicable 
Not Applicable 
Not Established 



Fiammability: . N/A 

Stability: Stable 

Hazardous Polymerization: Will Not Occur 



Exposure Control / Personal Safefy 



Overexposure Effects: 



Acute effects; occluded areas, (e.g. under clothing) may show burning or itching. 
Chronic overexposure may cause manifestations of Cushing Syndrome, hyperglycemia 
and typical cortlcoid side effects. Anticipated effects Include; Male - Inhibition of 
testicular function, nausea, edema. Female - mascullnlzation, nausea,*edema. 



Respiratory Protection: 
Protective Gloves: 
^H Handling / Storing; 



Accident Procedures 
Emergency Procedures; 

Fire Fighting Procedur.es: 



Waste Disposal Method: 

inhalation: 

Skin Exposure: 

if swallowed: 

Spillage: 

Transport: 



Dust Respirator Eye Protection: Yes 

Yes Other Protection: Protective Clothing 

protect from extrehnes of heat and sunlight Keep m dry container; . 



Wash off all exposed surfeces with water, change clothing, wear dust mask and gloves to clean 
up spills. 

Although presenting no special fire hazard in nonfTialuse,- the materla'l will burn, and could 
contribute to an existing fire. Extinguishing media: use dry powder or carbon dioxide. 

According to ixical, State, and Federal regulations 

Mild initant; seek medical advice 

Low risk of possible contact demnatitis in sensitized persons 

Induce vomiting. Copious amounts of water. Call a physician. 

Vacuum or sweep together without dust development 



Safe for all forms of transport, air, marine, extraterrestrial, temporal etc; 
UN Number None lATA Class 



lATA Packing group 



Npne lATA sub risk 



None 
No data 



rtuetnS'local'^ws and rrBuiatio'nZ." We r«etve tte ^'hVtt'revlse lltewisl 's»«b^ Data Sheets pertoiJica»y at new ijifbrmstion become availaWe. 



Form OSHA 20/Revislon 1.2 
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■\ 



Batch Analysis 



ii nterchrm 



BP1140-03103NflontluconCette)(-FRANCE j- 
9(3»ff»t7Cf03eBe?-Fb({33)(D)47003K$P ' 



Provided by ; 



c6^ 



Steralofds Inc. 

P.O. Box 689 

Newport R.I. . 02840 USA 

401-848-5422 

E-ma]l: 5ales@steral0icls.com 




ri^oxS 



Ac O^' 



Catalogue- Item: 5a-ANDROSTAN-3a-OL-17-ONE ACETATE 

Trivial Names: ANDROSTERONE ACETATE 

3Q.-HYDROXY-5a.-ANDROSTAN-1 7-ONE 3-ACETATE 

Catalog ID: A2421-000 

Steraloids Batcii: LI 595 

Formula: Czi Hjz Oi 

Molecular Weigiit: 332.48 

Melting Point: 16S-167'C 

Rotation: +92.9' (CHF) 

Identification A IR: Conforms 

Test by TLC: !• 

Last Solvent: EtOH 



Our steroids are for experimental- and laboratory use only and are not to be used for drugs In hiumans or animals. 
The specifics given are actdal and will be for the particular batch noted. 



Prepared By: 



Mor 



r> ^ 



steraloids. inc. DEG \ iZ003 

TLC •" represents one spot ( homogenous) when tested by thin layer chromatography. 



The plating of a purchase order ty th» Buyer with the Seller Is accaptariee Jn full of the terms and coiwlitionj of the Seller 
including the acceptance that the floods as ordered by the Buyer are manufECtured entirety to the Byyers speclficationa as set out above. 
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Chemical (dentification 

Chemical Name: 5a-ANDROSTAN-3a-OL-17-ONE ACETATE 



Synonyms: ANDROSTERONE ACETATE 

3(x-HYDROXY.5ot.-ANDROSTAN.17-ONE3-ACErATE 



Melting Point: 165-167*.C Formula: . QiHiaCb 

Molecular Weight: 332.48 CAS; 1164:95-0 

Family: Steroid Steraloid's Code: A2421-000 

Physical Data 

Form: 

Flash Point: 
Freezing Point:. 
TLV: 



Steraloids inc. 

P.O. Box 689 

Newport R.I. 02840 USA 

401-848-5422 

E-mail: sales@steraioid$.com 



Ac 6 




White/Yellow Crystalline Powder 
Not Applicable 
Not Applicable 
Not Established 



Flammability: N/A 

Stability: Stable 

HazardoMS Polymerization: Will Not Occur 



Exposure Control / Personal Safety 

.Overexposure Effects: 



Acute effects; occluded areas (e.g. under clothing) may show burning or itching. 
Chronic overexposure may cause manifestations of Cushing Syndrome, hyperglycemia 
and typical corticold side effects. Anticipated effects include; Male - inhibition of 
testicular function, nausea, edema. Female -masculinizatlon.nausea, edema. 



Respiratory Protection: 
Protective Gloves:. 
Handling / Storing: 



Dust Respirator Eye Protection: Yes . 

Yes . Other Protection: Protecth^e Clothing 

protect from extremes of heat and sunlight. • Keep In dry container, . 



Accident Procedures 
Emergency Procedures: 

Fire Fighting Procedures: 

Waste Disposal Method: 

inhalation: 

Skin Exposure: 

If swallowed: 

Spillage: 

Transport: 



Wash off all exposed surfattS with water, change clothing, wear dust mask and gloves to dean 
up spills. 

Although presenting no special fire hazarel In normal use, the material will burn, and could 
contribute to an existing fire. Extinguishing media: use dry powder or carbon dioxide. 

According to Local, State, and Federalregulatlons 

Mild. initant, seek medical advice 

Low risk of possible contact dermatitis In sensitized persons 

Induce vomiting. Copious amounts of water. Call a physician. 

Vacuum or sweep together without dust developm ent. 



Safe for all forms of transport, air, marine, extraterrestrial, temporal etc; 
UN Number None' lATA Class None 

lATA Packing group None I ATA sub risk No data 



The information .nd recommendsHons contotned on thi; Data Sheet ar« based on sourtes belleyed to be acawte and retoWe « of the i*^^'^. 'tT':^J7^T^^H^^^^'^7{. 
Z 1!. J»,:kiim« Af p«/ Hnrf .TnTK* or imoUft} It 1$ ttie user's rtseonslbaity to determine the producrs sultibrtHy for Us Intended use, the product's safe use and the pfoducTs proper disposal R It 

stai»ardlocaJ laws and regulations. We reserve the right to revise Material Sefcty Data Sheets perto^ Porn, q$HA 2P/Revision 1.2 
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Batch Analysis 



iilnterchim 



BP 1140-03103 Mortltrajn Csdeoc - FflANCE 
«l C33) (0H70 03 88 » ■ fiw (33) (0)4 70 03 82 60 



Provided by : 




Steraloids Inc. 

P.O. Box 689 

Newport R-l. . 02840 USA 

401-848-5422 

E-mail: sales@steraloids,com 



AcO 



OAc 




tlAt^G 



f) 



Catalogue Item: 
CaUlog ID: 
Steraloids Batch: 
Formula: 

Molecular y/elght: 
• Melting Point: 
Rotation: 
Test by TLC: 



50t.-ANDROSTAN-3a., 17P-D10L DIACETATE 

Al 190-000 

8354 

C23 Hm 04 

376.5 

164-166'C 

+10* 



Our steroids are for experimental ar»d laboratory use only and are not to be used for drugs in humans or animals. 
The specifics given are. actual and will -be for the particular batch noted. • 



Prepared By: 

for 
Steraloids, Inc 



C>- 



^ 



m 



TLC .' represents one spot ( homogenous) " when tested by thin layer chromatography. 



Tkl .,ra,<~» r,» > n.i»-k>u ftrrtor htf th« Biwef With the Seller If acceptance in full of flic terms »nd eomfitfeiu of the Seller 
incU,d,nXS^«''SS ^J-^X t;^^ ^^ 
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Material Safety Data Sheet 

Required under USDL Safety and Healtii Regulations 
for Shipyard Employment (29 CFR 191 5) 



Provided by : 




Steralofds Inc. 

P.O. Box 689 

Newport R.I. 02840 USA 

401-848-5422 

E-mail: salesSsteraloids.com 



Chemical Identification 

Chemical Name: 50c-ANDROSTAN-3a, 17p-D10LDIACETATE 

Synonyms: 



Melting Point: 164-166*C Formula: C23H36O4 

Molecular Weight: 376.53 CAS: 

Family: Steroid Steraloid's Code: All 90-000 



OAc 



AcO 




Physical Data 

Form: 

Flash Point: 
Freezing Point: 
TLV: 



White/Yellow Crystalline Powder 
NotAjjpllcable 
Not Applicable 
Not Established 



Flammablllty: N/A 

Stability: Stable 

Hazardous Polymerization: WlK Not Occur 



Exposure Control / Personal Safety 
Overexposure Effects: 



Acute effects; occluded areas (e.g. under clothing) may show burning or Itching. 
Chronic overexposure may cause manifestations of Cushing Syndrome, hyperglycemia 
and typical cortlcoid side effects. Anticipated effects Include; Male - Inhibition of 
testicular function, nausea, edema. Female - mascullnlzatlon, nausea, edema. 



Respiratory Protection: 
Protective Gloves: 
Handling / Storing: 



Dust Respirator Eye Protection: Yes- 

Yes Other Protection: Protective Clothing 

protect from extremes of heat and sunlight. Keep In dry container, . 



Accident Procedures 
Emergency Procedures: 

Fire Fighting Prpcedures: 

Waste. Disposal Method: 

inhalation: 

Skin Exposure:, 

If swallowed: 

Spillage: 



Transport: 



Wash off all exposed surfaces with water, change clothing, wear dust mask and gloves to clean 
up spills. 

Although presenting no special fire hazard In normal use, tiie material will burn, and could 
contribute to anexisting fire. Extinguishing media: use dry powder or carbon dioxide. 

According to Local, State, and Federal regulations 

Mild Initan^ seek medical advice 

Low risk of possible contact dermatitis in sensitized persons 

Induce vomiting. Copious amounts of water. Call a physician. 

Vacuum or sweep together without dust development. 



Safe for all forms of transport, air, marine, extraterrestrial, temporal etc; 

UN Number None lATA Class None 

lATA Packing group Ndne lATA sub risk No data 



The mfofmation «nd recoimtwndatlonj contained on tM» Data Sheet >re b»8ed on sources bellwed to be accurate and reliable as of the date thereof, but m prcjented. without 8uarar»tee, warranty, 
or responslbllfcr of any kftvJ, exprett or Implied. Jt Is the user's responSbDIty to determine the products suitability for to Intended use, the product's safe use and the product?* proper disposal. It Is 
the rwponiibiliiy of a reclptent of these data to reiwin airrcntly lnforn>ed on chemical hazard Information, to design and update Its own jafe^ program and to comply with all applicable federal. 
state and local laws and regulations. We reserve the rfght to revise Material Safisty Data Sheets perlodicalJy as new Information become available. p^j^ qj |^^ 20/Revtsion 1 .2 



LNDD0288 







• 


























0% 


























S B 
















• 












Q s 




























t:) 






















J3 s? 




























t:* <D 




























S M c 




























•;3 £ ^ 






















y 




























w 






















r-( 






P > 




























H M 






















I— 1 






H CO 






















l> 






ft 53 




























^1 






• 
















*^ C3 






M S 
























8 




ft ^ 






















<i^ I 




















. 


S a -- 


iz; 




-o $^ 0^ 




















"to* 


^ .2••' 


























8 

c 


O <l> cd 


J 




Q '^ ^ 




















J5 


O > Q 




p"^ 




















(A 




J 






















1 




P 


CO 

•6 


CO ^ 




















6 




ct- 


> 
















1 ' 




CO 






q9 
















■5 



■^ S C? 






















1 


1 


i 


511 


1 
















* 


to 

1 


n 


-7? "^ CT 

> ^ s 


4^ 


















(0 


1 


O 

03 


■4 




> 


























• p 


















'Ctl 

•4I.J 


§ 


P 


""^ 


.^ 


v5 


















Q> 


s 


;2:; ■ 
o 




"^ J3 




















Q> 


(D £ 




> 
















1 

.12 

r 




^ 


















'is 




s 


^ 


8 -5 


Q 


















(5 




i 


8 S 










, 
















s 


,i 
























d. j3 




CO 
CO 


-'-.4 
























to d 

5 -tip 


g 


^ 






















3 




















B P^ 


oSs 


. • 






















'B s^ 


1 ^K 


>S b 
























3 ^.. 

J 5 1^ 


ft p^ 


^^ 


, 






















a> ^i 


-•n- 
























|z; ^ CO 




^ 






























LNDD0289 




tch Analysis 



Provided by i 



Minterchim 



_3P1M0. 03103 MontfusgnCKter- FRANCE '" 
« 03) (OH 70 03 W 55 - f=BX (Ml. (0)4 70 03 82 80 




Steraloids Inc. 

P.O.Bo;c689 

Newport R.I.. 02840 USA 

401-848-5422 

E-mail:sales®steralokls.com 



AcO 



QAc 




W\0^ 



CatalogueJtem: 

TrivlalNames: 

CatalogID: 

SteraloidsBatch: 

Formula: 

MolecularWeight: 

MeltingPdnt: . 

Rotation: 

IdentificationAIR: 

TertbyTLC: 



5P-ANDROSTAN-3£fc,l 7P-DI0LDlACErATE 

mOCHOlAN-3a,1 7P-DlOU3IACErATE 

A3040-000 

LI 593 

CuHhOa 

376.53 

126-126.5'C 

+38.2'(CHR 

Conforms 

1- 



Our steroids are for experimental and laboratory use only and are riot to be used for drugs in humans or animals. 
The specifics given are actual and will be for the particular batch noted. 



PreparedBy: 



B Steraloids.lnc. 




--"^K^OJ^ 



NOV 1 7 2005 

"TLC •" represents one spot (homogenous) when tested by thin layer chromatography. 



Thepladng of a purchase ordelr by th« Buyer with the Seller 1$ icixpttnix In full of the tetrris and conditions of the Seller 
Including the acceptance that thegoodj es ordered by the Buyer«rt noanufactured entire^ to the Buyer's specificattonsu setoutabove. 
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trial Safety Data Sheet 

/(Required under USDL Safety and Health Regulations 
^ for Shipyard Employment (29 GFR 191 5) 



.# 



Steraloids Inc. 

P.O.Box689 

Newport R.1.02840 USA 

401-848-5422 

E-man:sales@steratoids.com 



Ch emical'lden tifica tion 

Chemical Name: 5p-:ANDROSTAN-3a,17p-DIOLDIACETATE 



OAc 



Synonyms: 



ETI0CH0LAN-3ct,l 7P-DI0LDIACETATE 




Melting Point: 


124-1 25*C 


Formula: 


C23H36O4 


AcO 


"v^^x-iK,^ 


Molecular Weight: 376.53 


CAS: 






H 


Family: 


Steroid 


Steraloid's Code: . A3O4O:O00 






Physical Data 












Form: 


White/YellowCrystalline Powder 


Flammability: 




N/A 


Flash Point: 


NotApplicable 




Stability: 




Stable 


Freezing Point: 


NotAppllcable 




Hazardous Polymerization: 


WillNotOccur 


•TLV; 


Not Established 


- 









Exposure Control /Personal Safety 



Overexposure Effects: 



Acute effects; occluded area's (e..g. under clothing) may show burning or itching. 
Chronic overexposure rn^ycause manifestations of Cushing Syndrome, hyperglycemia 
and typical corticoid side effects. Anticipated effects Include; Male- Inhibition of 
testicular function, nausea, edenia. Female- masculinlzation. nausea, edema. 



Respiratory Protection: 
Protective Gloves:. 
Handling / Storing: 



DustResplrator Eye Protection: Yes 

Yes Other Protection: ProtectiveClothIng 

protect from extremes of heat and sunlight. Keep In dry container, . 



Accident Procedures 
Emergency Procedures: 

Fire Fighting Procedures: 

Waste Disposal Method: 

Inhalation: 

Skin Exposure: 

If swallowed: 

Spillage: 



Wash off all exposedsurfaces with water, changeclothing, weardtistmasfcand gloves tocfean 
up spills. 

Although presenting no spectalfire hazard In noninal use, the materia! will burn, and could 
contribute to an existing fire. Extinguishing media: usedry powder or carbon dioxide. 

Accordingto Local, State, and Federal regulations 

Mild Irritant; seekmedlcaladvlce 

Lowriskof possiblfecontactdermatitis in sensitized persons 

Induce vomiting^ Copious amou nts of water. Call a physician. 

Vacuum or sweep togetherwithout dust development 



Transport: 



Safe for all forms of transport, air, marine, extraterrestrial, temporal etc; 
UNNumber None lATACIass None 



lATAPacWnggroup None lATAsubrisIc 



No data 



The information and recominendMlons contained on Ms D«ta Slieet are based on sources beHeved to be accurate and reliable as of the date thereof, bulare presented without guarantee. warranQr. 
or responstolllly of any kind, express Or implied. It is the tisefs responsibiH^ to determine the piodgcfs sultabilify for its Intended use, the products J«fe use and the produefs proper disposal. It li 
the resporwlblllty of a recipient of these data to remain currently infbnned on chemical ha»«i Information, to design and update its own safety program and to comply with all applleable federal. 



«aw and local laws tni regulitions. We reserve the right to revfee Material Safey Data Sheets pertodlcally »s new Information becomeavaiteble. 



Form OS H A20/Revision 1 ,2 



LNDD0291 



i ■ 






























o 




























S ^ 


M 


























Id. ^ ■ 


s^^ 




















































-S 


u 




















o a (D 




























T3 (D O 




























S 52 u 


























1 . 


'^3 § ^ 


























j^ 
























t— 1 




'** "X 1 






• 


















r- 




•■^ 


o S 






















T-l 

A* 




■rf' 
























cr> 






O 3 






















r<j 




> 


£3 CT* 






















cation 

12/IZi 






Q^ 






















-S i^. 




















^ 


«3 2 • • 




>;, 


S 8 ^ 
























O 4> CC» 


.1 


«.j 


Q-^ ^ 




















^ ■ 




••O 
2.' 






















1 




























i 


6 o 


-^ 


















12 

a 
9 
5? 




P 


4 




^ 






■■ 












•2 
u 

lA 








■ 


















1 




^ 


















<4 
























1 


>^ 


ii 


-s '^ CT 


^ 


















i 



i , 


O 

CO 

P 




^ 


















u 




1 


















'to 


1' 


ft 

o 




»£> 




















a> 


w a 

CO m 


f 


) 
















1 




^ • 




53 »^' 


i 


















1 
1 




< 




Q 


















"S 




1 


8 3 


12 

S (L> 


-^ ^> 























a 


1§ 


























^ 


4 
























1^^ 


CO 


c-^ 
























laS 


O 


^^ 




















g 




1^ 


1^ 




















T3 CU 


3 




















S 
















1 

i 








<D CI4 


oV 


i 






















3 s^ 




41 


J 

i 






















? g i 

:zi ^ CO 




g 






























1 LNDD0292 



Batch Analysis 



4(ior 



Provided b;^ : 



Slintercjiim 







Steraibid^ Inc. 

P.O.Box689 

NewpckR.I.. 02840 USA 
401-84^-5422 
E-matlisal&s^steralQidsicom 



AcO 




> 



Catal6sltem: 

TrivialNames; 

CatslogID: 

SteraloidsBatch: 

Formula; 

MolecularWeight 

MeltingPoInt: 

Identification by IR: 

TestbyTLC: 

LastSolyent 

TLCSolverTtSystem: 

Visualized by:: 

Examinedunder: 

Storagen ' 



5p-ANDROSTAN-3a-OL-1 1 .1 7-DIONEACETATE 
1 1 -KETOEnOCHOLANOLONEACETATE 
A3461-000 
B0381 
CiJ Hm 04 
346.46' 
164.9-1 66 J2'C 
•=FT55iO*?nCHF 
Conforms 
1» 

Ethy!Acetate:lsooctane 
2:1Hexane:EthyIAcetate<SillcaGel):Rt=0.25 
p-TSA/lodine . 

uy 

RbomTemperature 



} 



Our steroids are for experimental and laboratory use only and are not to be used fordrugs In humans oranimais. 
Thespeciflcs given are actual and will beforthe particularbatch noted. 



PrepafedBy: 

for 
Steraloids.lnc. 



APR 1 1 2006 



TLC •" represents one spot ( homogenous) when tested by tliln layer chromatography. 



The placing of a purchase orelerby the BuyerwUh the Selte/ U aeceptaneein full of the terrhiand conditiOM Of Ihe Seller 
indudinfl the ecceptsnce that the goodi as ordered by the Buyer are rr»9nufactured entirely to the Buyer's spedflcatloni as set out above. 
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IWaterial Saf^jty Dkta S^t^etV; 

Reqiiire'd under iF|DL Sd^fe^and-He^l^B^ijIlatfQh?; 
f6rShf|byafd EiTfpl;dyment(29€FR I^IS)' ''• ' ; V 



Provided by: 



Cfwnjfcalldenpffcatidn • /. ..,;, . ; ' 1... r -' •. 

Chemical U^m: [. 5M^^E)I^STAN-3a-Qt:'l'l,rt7-i)i,ONEACETATE 



Syrtonyms: 



1 1 -KETOETIOCHO WNOLOi^EACEfATE,; • 



,f&iiy: "/■■• ■" .'^^rillf. • Stei'aiaijd's Code:. A3451-000 



^ :;fniy§M&m 






NotApfJIlGable . 
•iriiVi .;-•••" Nst.Esfabllshred 




Stefalbiids Inc. 

P.O.Box6;Sf9 

Newport R.K 02840 USA • 

401-848-5422 

E-m3i]:5ales®steraIofds.com 



AcO 




...N/A 
Stable 
Hazardous Polymerization: VVillNotOccur 



f)<p6si^M Contf^l/ Personal Safety 



Ove^expiD!'su>e. EfiFeicts: 



Acute effects; occluded.areas-Ce.g. under Clothing) may show.btirning oritching. 
Ghronicoverbcj^osure fnB}^C^.U&e hifianifqstatfdnsof Cushi'rtgSy 
and typical cbrttfcold sld^e|Fed^. Anttefpated effpctsjnclyde; Mare-lnhibltiqn df. 
testicuiarfunctJon.tiauil&Vedernajfernale-rn^seulmiza^^ nausea^ ederfta.- 



Respri^oi'y~Ptote:ctiiffij: 
Prbtcctivp Glpvels: 
Handling; / "SW'rih^^: 



Yes 



-rEye-Pnrtettrcm'r-^^Yes 



Other Protection: Protective Clothing" 
protect from extriemes of h€at and sunlight. Keep.in dry container, . • . .- 






Fiire FiigBtifl^ " Pif-ot^dUir^s: 
' Wlr^ 'Di!s;^5a I Mietliod: 



it^:^MW&i'. 



•••■ SC.. i 



upispillS; " 



satei7S!a^^■^p;6fdthIrtg;;1A^^:d■^5$f^ 



Although preseritlftg n'O ^pecitkl ffrehazard In normal use, the material will burns ahd could 
contribute S? an existing fi'rfe'^icSrigoishing media: usedry powderordarboncfitixicle. 

Accordih^to Local, State/andFederal regulations 

Ml W irrJta ht; seek rhedica I ad vl^e 

Low rislcpf possible contat?td^matitis In sfinsltHzed persons ■ . 

induce votnitlng .Copious arAidu nts of v/ater, Call a physicia h. 

Yacuutti or sweiep together wfihout (iwstdeveloprhent 



Tfahsprm: 



Safe fpr &H forms oftransport, air, marine, extraterrestrial, temporal etc; 

UN Number ^one lATAClass None 

tATA?3cldflg group None 



J^Asubn>}C Nodata 



The intermaeOT «nd recbm rHendlStiopj contelhed on thb d»ta Sheet ere based flit soureej beliaV^a.to be aceur»t» and rettable as of the daje thereof. bul6« pres"e^.^thDut gwrantee. wwrantjr. 
or rejfleinJftinHy otany Bnd, exp>e& or Implied. It b the uief s rejporiilbnity to ditermlne the ptM*)ct"s suttsblliV ftrlti lritB(ided use, the product's Mfe-useaifd-thi^diKrfs proper dbpasaL Itis 
the responslbjfty of « recipient rf*ese data to remarn currently In^Ymed on chechlol hazard JmSrmatlon, todesign and update its own safety program and to co#Y with M appHcable feddal. 
jUteand locailiws and regulattoiJs. We reserve the right to ttvlse ^aiJerlal Safety ©ata Sheet* ijeiBtj>dleBlly a j new Ihtoiynatto.n become avallabte. forfll^i^HA20/Revl5ioirT 1 2 

• j: . ''■ ■»;».;•.• - • .■•■ t .. •■;■ •■ "^ • .,- v '. ^: .•■••* 
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LNDD 



ENREGISXREMEKT 



Version: A 
Date: 04/05/2006 
■ .- 1/1 



PREPARATION DTJ MIX CAL ACETATE 



DatedePr^p: 02/05/2006 

Date de 
Peremption: 

Lieu de 
Conservation: 

Date.de Fin: 



CongeL 7 



Prodmt 



5a Androstan-Sb-ol 
acdtate 



Etiocholanolone acetate 



5b Aiiclrostan-3a,17b- 
dioldiad6tate 



1 1 k^tQ^tiocholanolone 
ac6tate 



Code 



MixCalACETAHi 



Cai Acetate 1 



Cal Acetate 2 



Cal Acetate 3 



calAc6tate.4 



Reference 



A2181-000 



A361 1-000 



Lot 



Codification : JJOJ 
Vol Total: 250 mL 
Soivant : MeOH 



C.OpV6rif 
Date de Yerifieation 



Quantite k peser mg 



D0125 



S157 



A3040-000 



A346t-0.00 



L1593 



B0381 



Volume de solvaat ^rajoutgr en mL 



12-5 



25 



25 



25 



250 



■ Presence de la 

molecule dans la 

solution test6e 

A remplir par le 

verificateur 



- STJIVI 
DES 

ALIQUQTS 



Nom de TaKqnot 


A 


B 


C 


D 


E 


F 


Date d'aliquotage - 
D6congel. Sol-m^re 


«j^WVo& 


.jm<^l«^ 










Date d^cong-aliquot • 


^..^ 


^ 






• 




Lieu de mise en 
service 


twfr. I 


o^ ^^ 










Date perempt° aliquot 


M-l-Jo^ 


«^( jU^O'^ 








..■ , •< < 


Date de fin de I'aliquot 


•• 










r^ 



Pr^parateur de la solution 



Date 



<H\osV4 



Code operateur 



H«i 



Paraplie 




Responsable Chimie 



Date 



Ov^\<J^\o.C 



Code operateur 



Paraphe 




Cet wrogistrement est ii conservsr dans le, classeur Mix IRMS 
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Itch Analysis 






Provided by 



Pjnterchim 




BP 1140 • 03103 Momlu^on C9d(x • FRANCE 
IP {33) (OH 70 03 88 55 -Fax {33) (OH 70 038a 60 



Steraloids Inc. 

P-O.Box689 

Newport R J. . 02840 USA 

401-84B-5422 

E-maiil:sa}«!5@stera)oid5.com 



■) 



AcO 



CatalogueJtem: 

CataloglO: 

SteraloidsBatch: 

Formula; 

MolecularWeight: 

MeltingPoint: 

TestbyTLC: 

Ordinarylmpuiitjes: 

LastSoIveiit; 

TLC Visualized by: 




5ct-ANDRO$TAN-33-OLACErATE 

A21 81-000 

D0 125 

CiiHmOz 

318.49 

87-^8X . 

1« 

none 

Meth^nolAvater 

Ipdinevapor stain 



Our steroids are.forexperimental and laboratory use only and are notto be used for drugs .in humanspranimals. 
The speclfib given are actual and will be fbrthe particular batch noted. 



PreparedBy: 



MAR: 1^7 20GS 



for 
\ Steraloids. Inc. 

"TLC •* represents one spot ( homogenous) when tested by thin tayer chromatography. 



The placing of a purchase order by the Buyer with ihe Seller \i acceptance ^n full of the terms and conditions of the Selter 
InducDng the acceptonee that thegoods as ordered by the Buyer a re manufactured entirely to the Buyer's specifications as set out above. 
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'~'-n^'^^^- ■ ■ '-^^'-''^MM^^M^''- ■■■-■■ ■'■■ ' ■ 






■i>n^./yr(i .(JJJSaV, 






-^ 



1' 


Melting Poirit: 86-87*C Forrtiula: 


I-- 


Molecular Weight: 318.49 CAS: 


# 


F^iMly: Steroid Steratofd's Co 


Physical Data 




Form: WhIte/YellowCrystalline Powder 




Flash Point: NotApplicable ~ 




Freezing Point: NotApplicable 




TLVi" • NofEstabllsh-ed T 



li^34 02 



AcO 






•4 



Flamrhability:. ■ N/A 

StabllTty: • Stable 

Hazardous Polymerization: WillNotOccur 



Exposure Control/ Personal Safety 
Overexposure Effiects: 



AGirt'e effects; occliiMfed areas (e.g. underclothing) may show burning or Itching. 
Chronic overexpose may cause manifestations of Gushing Syndrome, hyperglycemia 
and typical cortic^sjde effects. Anticipated effects include; Male - Inhibition of • 
teiticularfonctioBy^Sa'usea, edema. Female- masculinrzation, nausea, edema. 



Respiratory Pr otection; 
Protective Gloves; 
Handling / Storing: 



Dust Resp irator ' ^. . Eye Prgtectioii: X^s^^ _,-.. 

Yes Other Protection: ProtectlveClothing 

protect from extremes of heat and sunlight Keep in dry container, , 



Wash-off all exposed surfaces with water, c^fige clothing, wear dust maslcand gloves to clean 
upspills. .'• • 



lures 
Emergj^'cy Procedures: 

Fire Fighting Procedures: 

Waste Disposal Method: 

Ih'Balation: 

Skih E)cposure: 

If svvaliowed: 

Spillage: 



Although preseotlnp no special fire hazard in normal use, the rnaterial wiJI bum, and could 
contribute to an existfngfire^ ExtlnguisJiing media: usedry powder orcarbon dioxide. 

According tolocal, State, and Federal regulations 

IVIild irrttantjieelcrnedical advice 

Low risl< of po^lble contact dfeproatitis in sensitized persons 

i nduce vomiting.. Copious arfe^ts of water. Gall a physfeiaip^. - " 

Vacuu rri or s.sve^ptogetherv^outdU$t.dey^og|^ht^;^^^ 




Transport: 



Safe for all foniis of transport, airjijparine, tortfiteiTestriafft^^'i?1'#tc;'. 



UNNumi^er 
iATAPa'O^ggroup None 



/ None 
JlATAsub^lcj-J;; 



The Informatfon and recomm$ndatloni contained on thistkata Shetta'tjeLtased.Qitspurces b^eji&;fto.be acicujE^^ti^^^l, 
or respon^biniy of any kind, express or implied. It is tlie user^Tespo^istpi^ b tie^/nine th^ F^r'AdusTs sM^M0^^^i 
the responsibility of 3 rMipient of these data to remain currently InforinM on d^tcal hazaM Hi^nnatton, ^^t^^t^l^'^ 
state and local laws and regvl9tk)ns. Wte reserve th« i^bt to reWse^UteWi) S«fk^.bata Sheets periodically as Si 
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Iv^pPlS^" T- %i-f^^ V-' ■•"] • • 'i^"^''^^Sp'^?S^iS^^^^?^^SP^ '"^ "^'■: * '" 










^i ■<>«■•' Jiji^l--s...t-- .!■■■•■. ■ ■ ..- ■ 










A rattentlon de : 



Fax NT": QH4i«l>3Ht7 



' :■:-'. A)^- 



Voire r^^reiice : 



a0|'1 987/ 14^4^ EX ' p;IiarttlHorT2tfunlS)t.^3 

^^j6I-^1 81 - db Batdh : D0.1^ 

R©i:M-: 31^:49 , . . 



.i;5&'fceJi^is!Si'..v 








Era^niagie : 1x 25ml, flacon en verre 



m-\m 



_ . ivmmo& • 


















RESML3::A1S 



■aO:4&9fc- 






si&i^m 




Rapport NredWielecbTSnic^tiemontpsar : FabienhSSiaisald 



$eul» la fidpfe jsapier-sigmiie'die. c© rappbit oU^stfn idtiplfeata-Tait ftrf . 



euFOfins scienfiffcanafytlxjs 

Rue Pierre Adolp^e ^sUerte - BP 42301 

F^4323 Names Cedex 5 

France 



TELTieiyasiasaiGfl. 



SAa AUCAPITALbE 250 0OO€ 
RCS NANTES 423 1 90 6^ 
SIR5T4^ 190 8fl.O0O22 
AP.E743B; 
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Batch Analysis 



iiinterchim 



BP.1140 • 03103 Montfueon Cedex <■ FHANCE 

. «.{33) <oit7p m asss -jftx ps) PHTO 03 82 so 






Provided by 1 



aS^ 



Steraloids Inc. 

P.O.BOX689 

Newport R J.. 02840 USA 

401-848-5422 

E-mail:sales@steralo[ds.com 



AcO 




Catalogueltem: 


■ 5p-ANDROSTAN-3a-Ol-l 7-ONEACCTATE 


TrivfalNames: 


EnOCHOLANOLDNEACETATE 


CatalogID: 


A3611-000 


SterafoidsBatch: 


SI 57 


Formula: 


CziHsjOs 


riAolecuIarWelght: 


.. 332.5.:. 


MeltingPoint: . 


95-96.5'C 


Rotation: 




TestbyTLC: 


• 



Oursteroids are for experimental and laboratory use only and are nottobe used fordrugs in humans oranimals. 
The specifics given are actual and will be forthe partfcular batch noted. 



PreparedBy: 

for 
Steraloids.lnc. 



MAR nim 



P "TLC •• represents one spot ( homogenous) when tested by thin layer chromatography. 



The placing of a purchase ortfer by the Buyer with the SollerlJ acceptance In fvll of *ejern« and "OSS^S^J^S^fe-;- .-.- 
g the«cc«Pt«nce th« the goods as ordeni by the Buyer are manufactured entirely to the Buyer's ipecina.U««f.?*^ftit»bove. 



. Indudtng theacceptince that the goods i 



• ffir ^>-~j^.^ 
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Steraloids Inc. 

P.O. Box 689 

Newport R.I. 02840 USA 

401-848-5422 

E-rfiail :sale5@steraioids.com 



Chemical Identification .-y 

Chemical Name: 5p-ANDROSTAN-3oc-OL-17'ONEACETAtp ..^^v- >:;"•' 



Synonyms: 



ETIOCHOLANOLONEACETATE 



Melting Point: 93-94'C 

Molecular Weight: 33148 
Mk' Family: /Ceroid 



Formula: QiHszOs 

CAS: 

St^ralbid's Cosfe:. ' A3S(S1 ^000 



AcO* 




Physical Data 


, ' 






Form: 


WhiteA'ellovy Crystalime Powder 


Flamfhability: 


N/A 


Flash Point: 


NotApplicable 


Stabijf^: 


Stable 


Freezing Point: 


NotAppIicable 


Hazardous Polymerization: 


WIIINotOccur 


TLV: 


Not Established 







Exposure Control /Personal Safety 



Overexposure Effects: 



Acute effects; occluded areas<e;^. under clothing) may show burning or Itching. 
Chroriicoverexpbsure may cause fnanlfestatlons of Gushing Syndrome, hyperglycemia 
and typical cortlcdid side effects. Anticipated effects include; Male - inhibition of ' 
testicular function, nausea, edema. Female- mascullnlzatlon, nausea, edema. 



Respiratory Protection: 
Protective Gloves: 

Handling ./ Storing: 



DustResplrator Eye. Protection: Yes 

Yes- - "-••iOfRer'PF5rEg?ffoni:Frbte^^ 

protect from extremes of heat and sunlight. Keep In dry container, . 



^Mcplde^tPmce^res 
£mergehcy Proc'fedures: 

Fire Fighting Pi^ocedirres: 

Waste Disposal Methpd: 

inhlalatioii: 

Skin B^psUre: 

If s^iiii^vired: . 

Spillag^: 

.-. T .II..I . <- '!, .. . ■ .■ 

Trans pbrii 



Wash off all exposed surfaces with waterj change clothing, wear dust mask and gloves to dean 
upipills. , ....:J ...-. ... 

Although presentitignosp^cjalfirehazjrdfn normal use, the materia^virtH^ 
cohtribute to an exfsting fire>.Extlhguishfrrg media: use dry powder orcarbon dioxide. 

Accbrdlhgifo L&cbl;5tate, andlj^deral^F^iflations 

MfldiTTitantjs^lcniedicaladyl^^^^ -If ^;. ..■'•..-' ..- •. • 

.l,oV!/fi5i^^pjo0|bleiMntactdw^atii'l.s • - . 

Jndud€VJpS'^!-&piousartiJS^ofWater.^ '••. 

vaco.uftj Qifr%jfeRtogethervvj.tilou tdust^v^Dj^^^:;-: . > 

• • '-i-- ■"'" ..-"' — : ''''^^^' y-^r.'-'- 'f/gftiv" '. - '■ '■ ~ =~1 

Safiefbr&(rfei#i5ilE&an5port,air;iT#Tne.e3it3S8*^^ ' • 

UN-Number • ^isifie lA^ltlass-fiiGne '4 '■ 

IjiMAfjacWng group.. Nohe lATAsubrisk •' . N'ltkJatia 



The Inftimiatl^in arid reeommentJaUora conUined on this Data Sheiif we based onMiiices t)eftp»<l «» b« *aurate and reitablp s'sflf the <Utfe thereof, butafepresentwJ withdutgiiir»Bte«,.yi:aB4A 
or resporwibaiiy of any kljtid, express or impHetL It 1$ the usef s responstolllfytq determine the pftwUict'* sultabaily 'icgrJa tatemlpiiw*. p.'Prodij<*i safe use and t.Ke pro4iJi;f $^i;jj*«i^i^|.« 
the responsibiliy of a recipient of thasa data tb remain currently informed 6n cM.mleal haard irtftNTmatloii, to design and upd*t*lB wnj^faty progrartr and torwrnply with tJUfppKtO p ^M ^ 
state and kxalJaws Shajtesjuja^tions. We rejVrvethe rtghtttfiievtse Material Safet^paU Sheets pgfip<II«l(y asnew Information b&cinrt^aliable. . FoiTTt 0SHA-2Q?K^^lfe "^ 



.'& 






.■^:.<-'.ft"^J-. ^; 






,..^-J<jg ■• 



Wj^^ 



- ^*aajfe!a''ifegg«fe^g4; 
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\,-:^ •:;-■■• ■■■■■■ 

•• . jfr' V^^' :-'"V-. '-.■ "■_ 



•Hv->-:"-A^-i?^'>-?V?.'-^-"-'.^'':i^ =: V-"^ . :':--.L. i <l!>^ '•■ 









•Af atteHtoi .^•: 



:'ig:5l!iyt-gJg^>'Srtgf:?TVJ!«-'><''-» 





EX' , ^^m0^ t ffun foi a 




Errife^fiagie- : 1x gSral^irflgepn en vefpe" 



■>f;-.jv3;#y^^^^^^.';?;^,;,.';\ ■■ ';. ^.'..' . •.' 







;^ -^ 









RG^J^pS 



a'?.*j««''y%v^ /j:e< 











tfetpp.oit v^ia6 ilectroin«^ifelii6ht'pa' ; Fa&tenne BeriSaSd ' 



teH^nap^ptrsjMKWl 



•fol 






i 



::^ 



vfl 



'"^ 



.. -../Jfl 






etirolfns splentfflcanaiyUcs 

Rl|^ Ptetps AitojphB Bbbiefr^ - BF 42301 

France 






SA-$; AU'CAPITAL OE 250 000 J[ 
BCS;NANTES-423.i 90 891 
.SiR^T;4;ai^"1 90.891 00022 
APE74SB( 
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Provided by 











' eEM}40 - 03-1 03 MoMlucon Cedex - FFiANCE 
)PtSS»JQ>4 70 (13 W SS - Fax (3^ (0)470 03 82 BO 



AcO 



Catalogueltem: 

TrivialNames: 

CatalogID: 

SteraloWs Batch: 

Formula: 

MoJecuIarWeight 

MejtingPoint: 

Rotation: 

Identification by IR: 

TestbyTLC: 



OAc 




5p-ANDROSTAN-3a.l 7p-DI0LDI ACETATE 

En0CH0Ij^N-3a,17p-DlOLDIACErATE 

A3040-OO0 

L1593 

376.53 

,126-126.5:C 
+38.2*(CHF) 
Conforms 
1« 



Steraloids Inc. 

P.O.BwSSS 

Newport R.I.. 02840 USA 

401-848-5422 

E-maif:saIes@steralolds.com 



'Our steroids are for experirtiental and laboratory use only and are notto be used fprdrugs tri hunf>ans or ariimals. 
The specifics given are actual and will beforthepartkularbatch noted. 



I 



PreparedBy: 


C ^' 


for 
Steralolds.lnc. 


MAR IT 20B8 



"TLC •" represents one spot ( homogenous) whent^ted bythin layer chromatography. 



The pladngo»»purchase orderly the Buyer wth.^SenerlJag^laneejajto 
Including theKceptsneethatthe goods »s ordered by theBuyer3Mm.hjrf^S«ired^^ 
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T;" "^ 



Chemical Name: 5p-ANDROSTAN-3oe.,17p-DIOLDIACET;^ 

Synonyms: ' EnOCHOLAN-3a,1 7^DI0LDlACETAT^pj> ._ ! :ir^%^ Hl'^'r^ ' ' 



Melting. Point: 124rl25'G Formula: 

Molecular Weight: 37633 CAS: -^ ' 

FaiflMy: Steroid Steraloid's CqsSp: ^G4<3rOOO 



Physical Data 

Form: • Vyhit«/Yellpw Crystalline Powder. . Flaniit^WJilty: . . . N/A ". 

Flash Point: NotAppllcable $tabif|y;: . Stable 

Fr^ecing Point: NotAppIlcable Hazardous Polymerization: WillNotOccur 

TlV:' NotEstabiisiied 



Exposure Control /Personal Safety 

Overexposure Effects: 



Acute effects; ocdi%d areas (e.gt under clothing) may show burning or itching. 
Chronic overexp<i|u?e may cause manifestations of Gushing Syndrome, hyperglycemia 
and typical cortlcll^^sWe effecte. Anticipated effects include; Male-Inhibition of 
testicularfunctio^.riausea, eclema. Female -masculinlzation, nausea, edema. 



Respiratory Protection: 
Protective Gloves: 
Handling / Storing: 



-^tistftespirator — ^- — • -"""Eye^'ProtecttorK-^-Yes • • 

Yes Other. Protection: Protective Clothing 

protectfrom extreiriBsof heat and sunlight. Keep In dry container, . 



•A'Cdd'emt Procedures 
Emergency Pr&Ceiiures: 

Fire Fighting Procedures: 



Wast6 Disposal Miethod: 
Inhalation: 
Skin E^-posure: 
if sw"4iiWe'd: 

S pillaglg: ._ 

Trai^spoTt: 



Washoff all exposed surfaces with water, change clothing, wear dust mask and gloves to clean 
up spills. 

Although presenting no spedaJ Are hazard In normaluse, tlie rtriaferlaiwill burn, an.<^ cpuld> ' [ 
contribute to an existing fjr#; Extinguishing media: lisediy ^"d^der orca'rlapn ditaSde: -?.■": '' ' 

According tolocal, State, afh|l Federal regijlations 
Mlldlrrltant;^'egkmedicala<^e .i .:.,!■ . 

Low nskbf pVslrblecontaef&Tcatif s.lnsensitfeaB^^^^ 
lnducevomitiKgc.Copious.a^sMfits c^3V^,ea^#iy>iP^h; . 
Vacuu m or. s vye^R fogetherjgg|out ft^tp^pt^^- . f - "- • ' 
Safe for all forrra ^tnansport* a\T^i^e,j^ii^^^^m\Amp>ofa\ el 

lATAPacffngar^lf None 






The i^miim and recoinmenda^iorwconalned on thb D4ta Sheetari tw^^^li^tebRr^Sl' ''S'&il^^MliSS^k^^lS 
or responsl6f# bf any fctnd. "press dr implied. It \s th« use's re^onsa)liry«gt^inlK»th|yP.^$»u.6^iji^ 
tb« rejpoMlbfllt^ofa recipient of these^ata to remain currently Infoirned 
sute and local laws and regulation j. We reserve the rtjht to — ^^ ■•^"■-« 
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'•^V*/. v.y " 



Fax.?^' d*%i|rfi[i#;- . j ; 



:^^^^^>^r''--'- ■ ."■ '^^^^^r&743C« "! "" B^'r-'" •"'' ^■■'""Ec^-a"#lipn:iSd^h!0tcla3 






',^jy^'jdl!^!^i^!i^'' 



i^00^. 



jEmtaaitegB'r*=bc-2SmH"Rac©f^eFi-vefrQ- • 




Ra^lt:>^a6 ^lectrortqyemeTrt -i^irFabierine Bensaw 



gyite: fe^ple HWer #nS& cfece mpfibtt ou aJn ( 



eurdflns scientific analytics 

RCJe Pterre >dolp)h« BoWerre.- BP 42301 
IM4333 Nantes CiagJcS .„ : 

France 



TeL:(J33)25if.g^210D 



S.A.S. AU CAPITALDE250 000^ 
RC&hlANTES 4231. 90891 • 
SiPEf.423 190 891 00022. 
APE743B . ■ . 






; Site 
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;-5»f.TsrsiW;5«Bjrr'-'"' f 




i^r' ; --J^ 



;'K"raj;K/*»g»55!jigj^^. i 






,EM:^^by: 






ainterchim 






BP 1140 -031 03 MontluconCaSaoe. FRANCE^ 






.g.::.;-.%V|!r'->":vyji!Sfv.'. 



AcO 




em. 




Li^ SteF^lbids Inc. 

P.0.6'ox689 

Newport R.I.. 02840 USA 

401-848-5422 

E-mall:sales@5teraloids.com 



Cataldgltehn: 

TrivfalNames: 

Cataio'giD; 

SteraloWsBatch: 

Forhiula: 

MjsItingPoint: 

RoQttcfn: 

IdientifitationbylR': 

Te-4byXLC: 

USfsiaVeifit: 

TLGSoIventSystem: 

ViSt}isliJedfayi: 

Kamlnedunder- 

Storagie:: 



SPT^NDRO^TAhJ^Sfc-OL-l 1 , 1 7-DIONEACETATE 

ll-KETOHTIOCHOLANOLONEACETATE 

'A3461-000 

B0381 

C2iH30O4 

346.46. 
1 64,9-1 '66.2'C 
' +155.0' In CHF 
Conforms 
!•.. 

EthylAcetate:lsooctane 
2:lHexanc:EthylAcetate{SilIcaGel):RW).25 
•p-TSA/lodine 
UV 
RoomTemperature 



Our steroids are for experimental and laboratory use only and a re notto be used for drugs in humans qr animals. 
The specifics given are actual arid will be forthe particular batch noted. 



PreparedBy: 



^lluo 



for 
SteraloidJ.Inc 




APR 21 2006 

"TLC ♦" represents o/ie spot ( homogenous) when tested by thin layer chromatography. 



The placing of « purchase order by the Buyer with the Seller is aaeptance in full o» the tBmj»nd conitltlonj of the Seller 
mcludinfl the ecceptance that the goods as ordered by the Buyer are menirfactured entirely to the Buyer** spaclfieatlons »s set outabove.^ 
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Material Sd^^ty Data Sh^et 

Required yhWerii'SPLSafetyanil,Heialth Re^ ^ 
fdrShipyatd ErJipipyrheht ^29 CFRl 91 5) ' '■■ 



Steraloids Inc. 

PX):Box689 . 
Newport R.I. 02840 USA 
401-848-5422 ■ 

E-m3il:sa{es@5tei'aloid5.com 



iiS-'i •'. FaroiHjft-''-'^' 




ChfiitiKsildentificafion 

Ch'^iPlbarf •• :]^a me:' 5p-ANDROSTAN-30c 



Syh'iblftjij^in^: 



1 1 ^KETOETIOCHOLAip'lOt^E/^ATE 



Cii H30 04 



M^rag./i^nt: ,. 1 63-1 63;5'C " ttiriita: 

»i@i*ltfT£i^ Wel^Ht ■•346,46 " .; iW 

„. v.,L.j=' ■•.. ■ • ••_ *'-...•.'•• . •••• .^jj^*^^-^.^ .^64^^ ^461-000 




SiSKQicI 



■X . . fdrrri; .. 

i • ^ " -•■ V • >■ • 



WWt^ejteWGrystaJillne Bg^wder 
NDltApplic^bfW • \y!| '■"' .*■;■ 

NotApplitable" . T 
■•Not EsmitSfTed"^''^'^' '' "■:' ''""' 



FlaiftinablHfy: N/A 

*$jaiaM§_ " Stable 

Haz^i^^ifs Pblymerization: , WHINotOccur 



fe'--' 



^Exposure C&n'tro'l /PerSlonff 



p^tsj.o^^id.?'^ aKe"as.(e4.; Ltft?jjr tlqthing) rhayshow burning or itchlpg. 
i|SireXpo5?tifemay:c"aiIse mitFirfestatlcins of Cashing Syhdrome, hyperglycemia 
|^|! c'^mtcJia slde,^ects;Aif|ticlpated effeiGtsihcluilB; Male - Inhibition of 
^ fjLinctl6rt;nau-iS;ea)^deftia. Ffeiyraie-- ma^sculirilzatlian, nausea, ederna. 



Protective Gloves: 
Harfi^jj^ / Storing: 



. IJtfgt'Ms pl rator ' ' Eye Protection; Yes _^^^_ 

'1'#. ! ".'• iPther Protection: ProtectiveClothlng 

,= pif<^d: from extremes of heat and sunlight Keep In dry container, . 



#p^ 



: :/lp^ji|^■^0^Wt|^g. PrQic'eidjulr^isl 
^4^i£,^^J^W ''Dispos'dl' M^tliod:' 

^■/-aifSfeif&HY •• :■ ■ 

lE^.M.' I : • ' • 1 • 



^a^,6ttd}{^f(p'sed surfaces with Wa^^, change clothlhg, wear dustmaslcand gloves tq clean 
up sjjffls.' ■ • . ' "■' .;;'■■■■ ' ■ ' ': 



AlthoLf|($|>i^e^tl^g^ ng^speqiarfiret H'a^^ in noFmal use, the materlaJ vyiil biirn, and could 
cobtrIt^i^t<^#t?ti^i^ffre;E?#p^u>slWng rnedla: use dry powderorcarbon dioxide. 



Accord fngtis^|^dl|^ate?,:^TPii^ederai regoiations 
•.Mldirrltaiitilfe^lica^sS^W ' . -. j".'V. 
■Wm^ risk of E^^^lf'cbenap defma^itlsM^s'erfSitized persons 
•,jj.n"duce wmi$i^^^fiij«f ^?^tsjpif|^^ a pnysician. 

": Vacuu m orir^^^to^§#^||j,j'^t0^e'v^(®ti^ '.; 



tfajijspiort: 



• •Safefbraiiforri^^ransprefrt;aii^aKrfe,'teftrateH^estriat;ter^ 

'. -.UN^umber ^fe . . NSlte:" lirAqaSs-Nblre 

lATAPaddn^ttji None. imt^^SBfafisk ■ ■ /Nedat?: 




The (n/birhatlon and recorpmendat16n^^li\^in«d:^|h|5 pa ta Sheet ai 
or iiijponiibtil^ of any kind. BXpcsiwlijrim^'M^^i'?'!'* ^^^ respon! 
tKerespgnablllly of a recipient pt'P|S^'^g^"n<Sj?»iH:^rit»jf Infor 
sbAe aind local iiwsarld regalaUbris. %e'-rieir$@/ph'e rt^Kt to revise Ma: 
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LNDD0306 



eurofins 



analytics 



RAPPORT D*ESSA1S n** 01 890141 



Date: 04/05/2006 Page 1/1 



A I'attentlon de 



FaxN' 



LNDD 

Madame Isabelle Bailloux 

143 avenue Roger Salengro 

92290 Ch§tenay-Malabry 

FRANCE 

0146 60 3017 



Notre rdfi^rence : 
Volrie r6i6rence : 



Date de reception : 
Pr6lfevemenl/Transport 
Analyses demand6es : 
N'oommandedlenl: 
Date commando client : 



01890141/14387701 

134332/B 
dloneacetate 
10mgofA3461-000 
Batch : B0381 TLC : 1 
MP:i64.9-166.2'C 
Rot: +155.0 " in CHF 
MW.: 346.46 

28/04/2006 

Client/ Chronopost 

A4005 SMRI-13C 

II 



EX Echantillon 1 d'un lot de 1 

- 6 beta - androstan - 3 alpha - OL - 11 .1 7 



Emballage : 3 x 1 0mg en f lacon en ven-e 



^doTmert necXne queles oblets sc*.mis aressal isareprodu^^^ 

Essais et rapports reatis6s conforni^mant h. no3 conditions g6n6ra!es de vente Imprlm6es au verso. ^ 



Analyses isotoplques ^IF-NMR® 



RESULTATS 
(Incertitude) 



A4005 Delta 013 (Pnjdutt brut /V.PDB) 






SIGNATURE 
P.O. 




-J 



menne Bensaid 
y'ca/ Services Manager 



Rapport valld6 Stedronlquement par : Eckhatd Jakob 



Seute la cople papier signee de ce rapport ou son dupHcata fait !ol 



eurofins scientific analytics 

Rue Pierre Adolf*e Bobierre - BP 42301 

F-44323 IMantes Cedex 3 

France 



TEL: (33) 2 51 83 21 00 
FAX:(a3)2 5i832111 
Eur0fln5Fr@EurolinS.Ci0m 
http:/7www.Euroflns.com 



S.A.S. AU CAPITAL DE 250 000 € 
RCSNAm'ES423190891 
SIRET 423 190 891 00022 
APE743B 
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C8: 



"^ Initial IRMS delta values and back-up data for A, E, 5a-Androstaudiol, Sp-Androstandiol 
used as negative control urine 



C9= 



list of values obtained between June and August 2006 
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af Id 

Departement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification : E-P-32 

Version: B 
Date: 12/12/2005 
1/2 



CARACTERISTIQUES DU BLANC URINAIBE POUR LA CONFIRMATION GC/C/IRMS 



Cet enregistrementrassemble les caracterisUques dupool de hlanc urinaire utilise lors de la 
confirmation IRMS, R renseigne sur les concentrations estimees ainsi que sur les valeurs isotopiques des 
principales molecules analysies en IBMS et les differences metahoUtes-CER. 



1 . Coastiturion du Pool de BIu 



CO et paraphe : 



H^ 



Codification 



BluP H 



Debut de la coUecte 



j£\^Js\o^ 



Fin de la collecte 



V;Ji\\^\ 



<a ^ 



2. pH et density du Bin 



CO et paraphe : 



H<^ 



~^^ 




%. Analyse QC/MS screnning 

Date d'analyse : 



•i3.\^«J.\«5 



11 KetoEtiocholanolone 



Etiocholanolone 



Androsterone 



5p Androstan 3a 17fi die! 



5a Androstan 3a 17p did 



5p Preghan 3a 20a diol 



CO et paraphe 
Appareil : 



AS 



<\&3>\ i» 



ConcentratioiLS ng/ml 



IHI 



BJLH'i 



3-f*\£ 



3M«\ 



-=^H 



^i^l» 
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af Id 

D^partement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-P-32 
Version : B 
Date: 12/12/2005 
2/2 



CARACTERISTIQUES DU BLANC URINAIRE POUR LA CONFIRMATION GC/C/IRMS 



4. Analyse IRMS 

Prise d'essai : 
Date d'analyse : 



\^ mL 



^•S\\^\oS 



CO et paraphe : 



H^ 



Appareil.: 



J^ 



X^pf'\n%€. \ 



4.1 . Valeurs isotopiques des composes analyses 





UKetoEtio 


Etio 


Andro 


Sp adiol 


5a adiol 


Pdiol 


5 ^^G inj 1 (%o) 


^4a\,^^Ji 


-^ai.-^to 


- A»\,J»€ 


-^>»^l 


^^Ax«l^ 


-Jl»^d33 


5^^Cinj2(%o) 


~^^,HiJ 


-aJL.H^ 


-J.^,Sm 


- JiN.>ia 


^«3U^,cQ 


-^\^3\ 


6 ^^C inj 3 (%o) 


- Jj\,Jb2 


-JLXa«S 


- JiN/^U 


-Ao.Gi 


^X^l^ 


- Aj0,^3 


Moyenne5"C(%o) 






^^^S 






^^^M 


Ecart-type (%o) 


c^o 4 


<5 ,\5 


o» \S 


Ox^X 


Oi^H 


Oj2>Aj 



4.2. Differences A moven(m^tabolite-CER) 





A%o + 0,8%o 


A%o 


A %o - 0,8%o 


Etio - 1 1 Ketoetio 


- o^MtV 


^^^^^^^S 


» Jb^o-V 


Andro - 1 1 Ketoetio 


<^A^e 


^^^^^B^M 


- o. %H 


sp Adiol - Pdiol 


<».^a 


W^I^SjSSl^^W^^^iSI^^^^Mi 


- \.^\ 


^f^^^^saS^^o^^^^^^^ 


5a Adiol - Pdiol 


- o,?.3 


flffljjm^^^^M^M^ffi^^^^^ 


- ;b^M5 


i^^^^^^KPi^^ 



H^ 



CO et paraphe analyste 



H^ 




CO et paraphe char§ 
instrumentation 



^a 




CO et paraphe responsable 



Les donnees ci-dessus sont obteniies dans les conditions optimales d'utilisation de Tappareil ISOPRIME. 

Cet enregistrement est a conserver dans h classeur corfirmation IRMSjusqu'd constitution d'un autre pool de Blu 
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Cartoqraphie de la "depletion" isotopique du blaiic urinaire "Blu poot 4" entre iuin et aout 2006 





Etio-11 K6to6tlo 


Andro-11 ketoetJo 


5(3 Adiol - Pdiol 


5a Adiol -Pdiol 


1 


-0.93 


0.08 


-0,55 


-1,54 


2 


-1,02 


-0.18 


-0,69 


-2,00 


3 


-0,97 


0,00 


-0,80 


-1,94 


4 


-1,02 


-0,14 


-0.48 


-1,84 


5 


-1.06 


-0.27 


-0,53 


-1,71 


6 


-0,81 


0,19 


-0.66 


-1.71 


7 


-1,09 


-0,20 


-0,76 


-1,94 


8 


-0.65 


0,38 


-0,86 


-1,59 


9 


-0,94 


-0,01 


-0,92 


-1.86 


10 


-1,13 


-0,24 


-0,77 


-1,63 


.11 


-1,39 


-0,39 


-0,70 


-2,07 


12 


-1,15 


0,15 


-0,33 


-1.11 


13 


-1,09 


-0,32 


-0,36 


-1.62 


14 


-1,30 


0,08 


-0,80 


-1,68 


15 


-1,15 


-0.32 


-0,80 


-1,56 


16 


-1,32 


-0,41 


-0.64 


-1,78 


17 


-0,72 


0,25 


-0,99 


-1.75 


18 


-1,34 


-0,42 


-0,89 


-1,72 


19 


-1,12 


-0,29 


-0,98 


-1.52 


•20 


-0.64 


0,20 


-1,16 


-1,99 


21 


-1,13 


-0,14 


-0,78 


.-1,62 


22 


-1,24 


0,09 


-0,63 


-1,51 


23 


-1,13 


-0,44 


-1,09 


-2,11 


24 


-1,12 


-0,64 


-0,59 


-1,60 


25 


-1,09 


-0,59 


-0,54 


-1.67 


26 


-0,90 


-0.50 


-0,89 


-2,08 


27 


-0,99 


-0,38 


-0,69 


-1.81 


28 


-0,63 


-0,14 


-1,14 


-1,69 


29 


-1,46 


-0,66 


-0.84 


-1,81 


30 


-1,23 


0,51 


-0,46 


-1,59 


31 


-1,04 


-0.71 


-0,50 


-1,51 


32 


-0,87 


-0.48 


-0.55 


-1,59 


33 


-1.57 


-0,65 


-0,74 


-1,59 


34 


-1.51 


-0,45 


-0,94 


-1,65 


35 


-1,30 


-0.32 


-0,76 


-1,79 


36 


-0.96 


0,19 


-0,98 


-1,74 


37 


-1.29 


-0.03 


-0,67 


-1,55 


38 


-0,93 


-0,21 


-0,42 


-1,56 


39 


-1,02 


-0,17 


-0,97 


-1.96 


40 


-0,73 


0,10 


-0,71 


-1,18 


41 


-1,09 


-0,36 


-0.72 


-1,81 


42 


-1.01 


-0,12 


-0,77 


-2,12 


43 


-1,26 


-0,92 


-0,35 


-1,10 



Moyenne {%o) 


-1.08 


-0,21 


-0,73 


-1,70 


Ecart-type (%o) 


0,23 


0,31 


0.21 


0.24 



1 1 Keto^tio : 1 1 Ketoetiocholanolone 

Etio : etiocholanolone 

Andro : androsterone 

5p Adiol : 5P androstane-3a,17p-diol 

5a Adiol : 5a androstane-3a,17j3-diol 

Pdiol : 5p-pr6gnane-3a,20a-dlol 
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C9 



®° Linearity results on ISOPRIME : 

- before analysis of Sample N*995474 A 

- after analysis of Sample N*'995474 A 

- after analysis of Sample N°995474B 
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Data Processing Results 



■\ta File Name ': 
older : 


DATA 008 




260606 




ample Name : 


linearite 1 




•ample ID : 






.ample Position 


8 




njection Size 


0.0000 




! ample Type 


Sara 




lethod 


: C02-LIN 




iatch Name 


: 260606 




lunTime User 


: micromass 




acquisition Time 


: 11:23:11 Date 


: 26/06/06 


:urrent Time 


: 11:34:35 Date 


: 26/06/06 



Analysis of Reference Gas Data 
Ref Delta 13 =" -34.50 Ref Delta 18 = -19.30 



Time 




Major 


Ratio 2/1 


Ratio 3/1 


)42.5 

102.5 


2. 


876E~8 


1.1790E-2 


4,2592E-3 


2. 


875E-8 


1.1789E-2 


4.2590E-3 '*' 


162.5 


1 


082E-7 


1.1792E-2 


4.2579E-3 . 
4.2579E-3 ^ 


222.6 


1 


077E-7 


1.1792E-2 


282.6 


7 


.264E-8 


1.1791E-2 


4.2585E-3 j. 
4.2581E-3 


342.6 


7 


.256E-8 


1.1791E-2 


402.6 


1 


.704E-7 


1.1792E-2 


4.2571E-3 
4.2573E-3 ^' 


462.6 


1 


.702E-7 


1.1792E-2 


522.7 


2 


.668E-B 


1.1788E-2 


4,2588E-3 


582.7 


2 


,692E-8 


1,1788E~2 


4.2586E-3 \ 


td Dev 


f Fit 




1.6725E-6 ■ 


6.9427E-7 



Analysis of Sample Peaks, with Zero Subtraction 

2/1 3/1 dC13Pk 



C02 

Time Height Area 



d018Pk 



; 
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rViM Edit View Calculate Report Parameters Status Help 

Data Filename : DATA_009 Folder : 280606 

Date :2G/0G/0G Time : 11:23:11 

Commeni; : lineaiite 1 : 280606 

Parameters Automatic DP Params 



o o 




.S.O0E-Q- 



i5,00t-9- 






'hOOE-'S- 



2.00 E -9- 



Ci .00 E ■ k 4 ! . . . .p>rn i l , ,| . . . 'rrn . 



r I ll \ i 



■ I >■■ ip ■■ I |ii iin 



/ 1 



TT i -i 1 1 i Tj;v » 



B n 



iMSiPr 



in 1 1 1 1 1 1 ' w i' i II 11 



50 iOO 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 

Sacs 
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Data Processing Results 



'■^a File Name : 


DATA 009 




older : 


260606 




iample Name 


linearite 2 




lample ID : 






Jample Position 


9 




Injection Size 


0.0000 




Sample Type 


Sam 




let hod 


: C02-LIN 




Jatch Name 


: 260606 




RunTime User 


: micromass 




Acquisition Time 


: 11:35:39 Date 


26/06/06 


:urrent Time 


: 11:47:04 Date 


: 26/06/06 



Analysis of Reference Gas Data 
Ref Delta 13 = -34.50 Ref Delta 18 = ' -19.30 



Time 




Major 


Ratio 2/1 


Ratio 3/1 


)42.6 


2 


687E-8 


1.1788E-2 


4.2591E-3 


102 . 6 


2 


689E-8 


l,1788E-2 


4.2588E-3 


162.5 


1 


089E-7 


1.1792E-2 


4.2581E-3 


222.6 


1 


.085E-7 


1.1791E-2 


4.2583E-3 


282.6 


6 


.987E-8 


1.1791E-2 


4.2588E-3 


342.6 


6 


.988E-8 


1.1791E-2 


4.2588E-3 


402.7 


1 


.763E-7 


1.1792E-2 


4.2572E-3 


462.7 


1 


.756E-7 


1.1792E-2 


4.2574E-3 


522.7 


2 


.703E-8 


1.1788E-2 


4.2594E-3 


582.8 


2 


.709E-8 


1.1788E-2 


4.2591E-3 



Std Dev Of Fit 1.8697E-6 7.7341E-7 

Analysis of Sample Peaks, with Zero Subtraction 



C02 

Time Height 



Area 



2/1 



3/1 



dC13Pk dOlSPk 



y 



T.NDTin^l^ 



/AQ Edit View Calculate Report Parameters Status Help 



Dola Rename : DAT A_003 

Date : 2S/0GI06 

Comment : Bnearite 2 : 260GOB 
Paiameters Automotic OP Params 



Folder : 260606 
Time : 11:35:39 



n lai 



gtly 



Jiapn Cursor Lines Window 



.?!.Ci0i:-9- 



o.cioe-g- 



4,Q0£-S- 



i'.QDE-S- 



'-' •'-"J t "K)-^ I I I I i I I I I I r t Ti I I i I I I I I I I I I I I 



r — 



50 100 150 



1 1 1 1 1 1 r r f Y ) r i 1 1 1 1 1 1 n 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 ■ I 1 1 1 1 1 1 1 1 1' 1 1 1 I » 1 1 1 ^ 1 1 1 1 1 I H 



J^ 



o n 



L^ 



[Ma'pr 



200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 



TNnno^Ki 



Data Processing Results 



^a File Name 
older 

ample Name 
ample ID 
ample Position 
njection Size 
;ample Type 
lethod 
Jatch Name 
lunTime User 
wcquisition Time 
:urrent Time 



DATA_010 
260606 

linearite 3 

10 

0.0000 

Sam 

C02-LIN 

260606 

micromass 

11:47:05 Date 

11:58:29 Date 



26/06/06 
26/06/06 



Analysis of Reference Gas Data 
Ref Delta 13 = -34.50 Ref Delta 18 = -19.30 



Time 
)42 



102 

162 

222 

282 

342 

402.6 

452.6 

522.7 

582.7 



Major 
2.718E-8 
2.719E-8 
1.074E-7 
071E-7 
932E-8 
938E-8 
790E-7 
.791E-7 
,856E-8 
,863E-8 



1. 

6 , 

5. 

1, 

1 

2 

2 



Ratio 2/1 


Ratio 3/1 


1.1788E-2 


4.2594E-3 


1.1788E-2 


4.2594E-3 


1.1791E-2 


4.2579E-3 


1.1790E-2 


4.2574E-3 


I.1789E-2 


4.2568E-3 


1.1788E-2 


4.2S69E-3 


1.1790E-2 


4.2559E-3 


1.1790E-2 


4.2561E-3 


1.1787E-2 


4.2571E-3 


1.1787E-2 


4.2567E-3 



Std Dev Of Fit 1.3543E-6 7.4675E-7 

Analysis of Sample Peaks, with Zero Subtraction 



C02 

Time Height Area 



2/1 



3/1 



dC13Pk dOlSPk 



/ 
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->.. Jt«l»OT. a 8fcTimn miHU I .I.Ui l »IM<WinBfcWM Wl »<MII » JH Ill J» l »I I W« l l ll»»i yuia m ■"» i . iy - iy j ■ - 

£il8 Edit view Calculate Report Parameters Status Help 



D Jla Filename : DATA.01 

Dale : 26/06/06 

Comment : linea/ite 3 : 260606 
i-'./iiamelers Automatic OP Params 



Folder : 260606 
Time : 11:47:05 



a lai 



jii^l»r?roc€^ihgiMam Graph 



Graph Cursor Lines Window 

•I .DOE -St 



.yj:i0£-9- 



•:v0!'il:-9' 



••♦.Out-3- 



2.00G-9- 



O.DOE-K)^. 



' I ■' " I ' 



*w^ 



n 



n ' f 1 1 ] I 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 11 1 1 n 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 'l i I I ■ 1 1 



L. 



a 



i \ i Y i 



I tvlabr 



I [i 1 1 i 1 1 1 1 1 1 



d 50 100 iSO 200 250 300 350 400 450 500 550 500 650 

Sees 
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-vr 



MimaGe^1.6?^2 



a O 



]nlet Mass Spec Scan Tests Analysis User Program Conf'ig Help 



Cutrent Mass : 45.00 



Date : 2^06/06 Time: 12:24:00 



h1ass-44 = 1.4800E-11 A 
Mass-45 = 1.2400E-13 A 
Msss-46 = 1.1400E-13 A 



■) 



RD =0.08960 V 



Srce status => 
Penning = 4.1E-6mBar 
Pirani = 1.3E-2mBar 

Turbo speed= 1.0E+2mBar 



iSfca« Display window 



Graph Cursor Lines Window Scan 

S.OOE-B-a 



1.50E-9-: 



Q. 1.00E-9-i 



5.00 £.10-1 
O.OOE 



^Q^ i i III II Hi II II I III n I " "i l l i | n II I " I II I" 1 1 III n « i ' [" ' 



n 



I I IWlapr 

M Q === .ss. 

i i |ii ii i iii n i i m nu ll II 11 1 ! i ini i' ni iii» | I i ii| i iiii i iii | iiiiiii i i| i H |iii n ii i i|ir j i K iii | ii i i iii 'i i[ ii iu iii n ii ii i iiinMiii ii ini i i iii im i i ii ii i ini ii i iiiiniiiiiiiii| 

19 2 2 1 2 2 2.3 2.4 2.5 2.6 2.7 2.8 2.9 3.0 3.1 3.2 3.3 3.4 3.5 3,5 3.7 3.6 3.9 4.0 

lUlC 



2.00E-103 
1.60E.10-I 

Q.1.00E-10-i 

< : 

5.OOE-II; 



l.\o" 



-^w 



O.OOE-Kwww 



H ii i iii iiH i } iii iii {|i ^ i i ii 



I j ^ i ll III I I | i i ff i 11 m m i l m i l I II II II I i| i I I I B I II | i m i l m [u u i i lin li i i f i i i in i i i i i i in I fc 



-k' 



? i mmw i n i n iii i ii m i i i iiii ii iii ii i i i i n 



v^Mk.\o I Mini 

i h i ? iii Hi immi | i II I t i li i | < I I II I m 



1.9 2.0 2.1 2.2 2.3 2.4 2.5 2.6 2.7 2.6 2.9 3.0 3.1 3.2 3.3 3.4 3.5 3.6 3.7 3.5 3.9 4.0 
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Data Processing Results 



Data File Name 
Folder 
Sample Name 
Sample ID 
Sample Position 
Injection Size 
Sample Type 
Method 
Batch Name 
RunTime User 
Acquisition Time 
Current Time 



DATA 007 

310706 

Linearite 


1 




1 

0.0000 

Sam 

C02-LIN 

310706 






micromass 

11:58:36 

12:10:01 


Date 
Date 


31/07/06 
31/07/06 



Analysis of Reference Gas Data 
Ref Delta 13 ^ -34,50 Ref Delta 18 =» ' -19.30 



Time 




Major 


Ratio 2/1 


Ratio 3/1 


42.6 


3 


050E-8 


1.1777E-2 


4.2512E-3 


102.6 


3 


050E-8 


1.1777E-2 


4.2511E-3 


162.6 


1 


.235E-7 


1.1779E-2 


4.2496E-3 


222.6 


1 


.230E-7 


1.1778E-2 


4.2498E-3 


282.7 


7 


.399E-8 


1.1779E-2 


4.2507E-3 


342.7 


7 


.403E-8 


1.1779E-2 


4.2508E-3 


402,7 


1 


.783E-7 


l,1778E-2 • 


4.2491E-3 


462,7 ■ 


1 


.775E-7 • 


1.1779E-2 


4.2493E-3 


522.8 


2 


.966E-8 


1.1777E-2 


•4.2504E-3 


582,8 


2 


.978E-8 


1.1776E-2 


4.2505E-3 



Std Dev Of Fit 1.1321E-6 7.4206E-7 

Analysis of Sample Peaks, with Zero Subtraction 



CO 2 

Time Height Area 



2/1 



3/1 



dC13Pk dOlSPk 
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File £dlt View Calculate Report Parameters Status Help 

Data Filename : DATA_007 Folder : 310706 

Date :31.'07/0G Time :11;58;36 

Comment •: Linearite 1 : 31 0706 

Parameters Automatic DP Params 



a IDI 



Graph Cursor Lines Window 



.?.00E-9- 



i;>.00l:-9- 



4.ooe-9- 



2.00 E^- 



0.00 E-K)^ 



U 



f |III|IIIIJ|I>I IMIII|II 



n 



n 



U 



° D 



Itulsipr 



1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 J 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 ( J 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 II 1 1 



50 100 i50 200 250 300 350 400 460 500 550 500 550 
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Data Processing Results 
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Data Processing Results 



Data File Name 
Folder 
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Data Processing Results 



Data File Name : 


DATA 005 






Folder : 
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Analysis of Sample Peaks, with Zero Subtraction 

2/1 3/1 dC13Pk dOlSPk 
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Data Processing Results 



Data File Name : 


DATA 006 






Folder : 


250906 






Sample Name 


Linearite 


2 




Sample ID 








Sample Position 


2 






Injection Size 


0.0000 






Sample Type 


Sam 






Method 


C02-LIN 






Batch Name 


• 250906 






RunTime User 


: micromass 






Acquisition Time 


: 11:24:24 


Date 
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Current Time 
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Date 
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Analysis of Reference Gas Data 
Ref Delta 13 = -34,70 Ref Delta 18 = -19.30 
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Data Processing Results 



Data File Name : 


DATA 007 . 






Folder 
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Sample Name 


Linearite 
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Sample ID 
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Injection Size 
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Method 


C02-LIN 






Batch Name 
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RunTime User 
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Acquisition Time 


. 11:35:50 


Date 
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Current Time 
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Date 


: 25/09/06 



Analysis of Reference Gas Data 
Ref Delta 13 = -34:70 Ref Delta' 18 = -19.30 
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Analysis of Sample Peaks, with Zero Subtraction 
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Date : 25/09/06 Time : 11:35:50 

Comment : Linearite 3 : 250908 
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Spectres de masse full scan de I'analvse GC/MS de rechantillon 178/07 995474B 
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- Fraction 2 ; Etiocholanolone acetate 
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- Fraction 2 : Androstirone ac6tate 
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- Fraction 3 ; SB androstane-3a.17B-dlol diacetate 
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Fraction 3 : 5a androstane-3a.176-diol diacetate 
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Fraction 3 : 5B preqnane-^a.2Qa-diol diacetate 



Mix acetate 
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Spectres de masse full scan de Tahalvse GC/MS de I'echantillon 178/07 995474A 
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Sample 178/07 995474A 



O"" «»*■ 1«.»<».«.»o 17.0V0 min.: 1T«0'?'-»"7'-»l=T .[3 <-> 




«*So^ :500 



LNDD0340 



Fraction 2 : Etiochoianolone ac6tate 



Mix acetate 



n«t»raa<v 




t -4. 3e-* 



■»»«.£ %OOVIVII>cin«o9-1 .^ <-> 



J« 



3(50 ^OO 



^^■■5. .-*?"? 



- Sample 178/07 995474A 

AtoundancQ 



/<\versig«» of l^-.air to t^t-.A^e min.: irsOT^TAFZb.O (-1 
2f 2 




332 



SO 



160 



200 



250 



JjiQQ j 356a7;7.40g A3& 470 S1S 



4^00 



?^ 
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- Fraction 2 ; Androsterone acetate 



- Mix acetate 

yo^l^ «j rk d ia r> ^1^ 

3SOOOO 
300000 

2<$0000 

s-«oooo 

330000 
SOOOOO 

i«oooo 
leoooo' 

■I40000' 

120000- 

-lOOOOO' 

80000- 

eoooo- 
xtOOOO' 
&0000' 



u 



uiiiiX 



so 1 oo 1 so :koo 






33S 



=*»o aob 3=»o \«<!>b J^9 ' o<ie 



- Sample 178/07 995474A 
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••OOOO' 
30000' 



^O*' ^r t-^.-*»7- • 
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iy.l.4f.nil>n. 

TOO lib iioo ' 2(^6 



igOO rv>lr«.: -|7«IO'r'<«.7«<.F=A|9.C3 <-> 



T 



^^x' a<&b »6b a^o itoo iio sio 



LNDD0342 



Fraction 3 : SB androstane-3a.17B-diol dfac^tate 



Mix acetate 



^<vjaunelance 
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u 



il 



u 



#J 




1 



so too 150 200 S 



in 



sho ' 366 



ays •*&& ^yi s-ig 
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^Kla\jr>tl»nam 



20000' 
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M 



so t oo -i eo zno s 




u 



11 



Jui^-^?tgg^.,st.^? ::^=f^ ^n ■ , , ??^. 



S . ., M , , .i.,. p^-i y ,,, ■.iy..,,^— ^ . , ■» . . ,-» .,■ , ., 1 .1 .■ , , , f^ , , ,. 
O 300 360 ■'t.Oa -t-eO 500 
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Fraction 3 : 5a androstane-^oc17B-dtol diacetate 



Mix acetate 



tOOOOO' 
1SOOOO 
170000 

leoooo 
t soooo 

1-4.0000 
t 30000 

120000 

1 10000 
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■T-OOOO 
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•40000 
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10000 
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LNDD0344 



' Fraction 3 : 5B preqnane-3a.20a-diol diac6tate 



Mix acetate 



X<w«ro0» o/'ie.OOt t«» IS.SST- rriln.: %907lvllx/<N<30l .O 




iH :^r°i t 



••^O 200 aSO SOO 9SO -4.00 



_^^.yo at A 



•4SO 900 



Sample 178/07 995474A 



Abundanc 



Average of tS.SZI to TO.nrZ min.: 1 7'80747'-4.F3. C-5 




's'o' '166 



ISO 200 2SO 300 3SO 41 



i lUj ^1^] 1^ STT-^OS 4^0 ^TO SI'T 



66 ' i^ 



•A$o s6o 



LNDD0345 



€18 



Clear copy of USADA 0105 (page 95 of sample A lab package) 



LNDD0346 



LNDD 


ENREGISTREMENT 

(Lisi'jb;) 


Co(iification : L-CONF-01 
Date : 09/06/2006 

1/3 




^yX^^ LISTE DES CONlilKMATIONS REALISEES AU LABORATOIRE 




C^^ 








^^ 




^ Produits confirmes 


Essai 


Instructions 


Mod op extraction 


Mod op analyse 


Type d*analys 


►e 

N) 
N) 


Stimulants(*) 


EC08 


I-CONF-08 


M-EX-OIB 


M-AN-02 


GC/Quad(SCA 


Methylamphetamine 


EC09F 


I-CONF-09F 


M-EX-02D 


M-AN-42 


GC/Ouad(SCA 


Fonnes L et D de 

rAmphetamine et de la 

Methylamphetamine 


EC57 


I-CONF-57 


M-BX-57 


M-AN-57 


GC/Quad(SCAN) 


Amines (*) primaires par 
CS2 


ECU 


I-CONF-U 


M-EX-05 


M-AN-12 


GC/Quad(SCAN) 


AmiTies (*) primaires par 
CS2 


ECU A 


tCONF-llA 


M-EX-05A 


M-AN-12B 


GC/(^d (SCAN) 


Amines (*) primaires par 
CS2 


ECllB 


I-CONF-llB 


M-EX-05B 


M-AN-12B 


GC/Quad(SCAN) 


Siirveillance AMA : Cafeine 




I-G0NF-12C 


M-EX-06 


M-AN-02B 


GC/Quad(SCAN) 


Quali 6ph6drines 


EC13A 


I-CONF-DA 


M-EX-08A 


M-AN-14 


GC/Quad(SCAN) 


Quanti ephedrines 


EC13B 


I-C0NF-13B 


M-EX-08B 


M-AN-15 


GC/Quad(SIM) 


Quanti Nor^ph6drines 


EC13C 


I-C0NF-13C 


M-EX-08A 


M-AN-16 


GC/Ouad(SIM) 


Surveillance AMA : 
Ephedrines 


EC13D 


I-C0NF-13D 


M-EX-08A 


M-AN-14 


GC/C^Tad (SCAN) 




;.; ". . -f "■'. 


• .. ' ■'•^■■- 








Betabloquants (*) 


EC09 


I-CONF-09B 


M-EX-02B 


M-AN-10 


GC/(5uad(SCAN) 


Betabloqnants (*)par MBA 


EC14A 


I-C0NF-14A 


M-EX-09 


M-AN-17 


GC/Quad(SCAN) 


Betabloquants (*) par MBA 
(sans hydrolyse) 


EC14B 


I-C0NF-14B 


M-EX-09 


M-AN-17 


GC/Quad (SCAN) 


Atenoloi^LC) 


EC56B 


I-CONF-56B 


M-EX-56 


M-AN-56 


HPLC/MS3 ESI 


■■ ..' ■■:•■';••.■■;:•■:■':•,:,= ':;■■ 


ijJlMij 


)'.■■■... ■.•'■; •"..'."; •• ■ •. ■ ■.-' 


... .. .,..,.., -;,..„ ......,,. . .,.,.;, 


3ri'''-:'-'-.x..-.;.U. •' ''. 




Stupefiants (*) 


EC09A 


I-CONF-09A 


M-EX-02B 


M-AN-10 


GC/Quad (SCAN) 


Etilefiine 


EC09C 


I-CONF-09C 


M-EX-02D 


M-AN-10 


GC/Quad (SCAN) 


Etilefiine 


EC09E 


I-CONF-09E 


M-EX-02B 


M-AN-34B 


(jC/Trappe(MS2) 


Hydromorphone 


EC09D 


I-CONF-09D 


M-.EX-02E 


M-AN-10 


GC/Quad (SCAN) 


THC-M 


EC25 


I-CONF-25 


M-BX-18 


M-AN-28 


GaQuad(SIM) 


Cocaine -M 


EC26 


I-CONF-^26 


M-EX-19 


M-AN-29 


GC/Quad (SCAN) 


Qiiali morphine 


EC27A 


I-CONF-27A 


M-EX-20 


M-AN-30A 


GC/Quad (SCAN) 


Quanti morphine 


BC27B 


I-CONF-27B 


M-EX-20 


M-AN-30B 


GC/(^ad(SIM) 


Seim qiianti Morphine : 
surveillance ministere 


BC27C 


I-CONF-27C 


M-EX-20 


M-AN-30A 


GC/Qnad (SCAN) 


. • " 


y. : ■'■.;, 


•.•.•■:.•:.••-••. ■.- " 


; ' . • /vO'- -^ ■•.:-.; 


^ ]\{\ .■■.. ••:;•:'.'. '. ■ •' 




Anabolisants (* ) SPE 


ECIOA 


I-CONF-lOA 


M-EX-04D 


M-AN-11 


GC/Quad (SCAN) 


Anabolisants (* ) SPE abas 
sexiil 


ECIOE 


I-CONF-lOE 


M-EX-04D 


M-AN-07B 


GC/Trappe (MS2) 


Anabolisants (*) SPE 
(sans hydrolyse) 


BCIOB 


I-CONF-lOB 


M-EX-04D 


M-AN-U 


GC/Quad (SCAN) 


AnaboKsants(*) SPE 
(sans hydrolyse) i bas seuil 


ECiOF 


I-CONF-IOF 


M-EX-04D 


M-AN-07B 


GC/Trappe (MS2) 


Anabolisants (*) Hexane 


EC19 


I-C0NF-19D 


M-EX-14 


M-AN-11 


GC/Quad (SCAN) 


Clenbuterol 


EC18D 


I-C0NF-18D 


M-EX-13B 


M-AN-20C 


(5C/Trappe (MS3) 
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•^ 




LISTE DES CONFIRMATIONS REAUSEES AU LABORATOIRE 



^ 















Epimethendiol 

nEpimethandienone 

6betaOHmethaiidie!none 

Methyltestosterone M1,M2 


EC19C 


I-C0NF-19C 


M-BX-04B 


M-AN-21E 


GC/Trappe (SCAN 


Epioxandrolone, 
Oxandrolone, Turinabol-M 


EC20 


I-CONF-20 


M-EX-14E 


M-AN-11 


GC/Quad(SCAN) 


3'OH Stanozolol 
(SI=25ng/n]L) 


EC21B 


I-C0NF-21B 


M-EX-13B 


M-AN-22B 


GC/Trappe(MS2) 


Zeranol et Taleranol 
(a et P Zearalanol) 


EC39B 


I-CONF-39B 


M-EX-39 


M-AN-39 


HPLC/MS3 ESI 


Quali 19Nor(SI=100ng/mL) 


EC23A 


I-CONF-23A 


M-EX-14 


M-AN-11 


GC/Quad(SCAN) 


Quali 19Nor (SI=25ng/mL) 


BC23B 


I-CONE-23B 


M-EX-14 


M-AN-24B 


GC/Trappe (MS2) 


Stability 19Nor 




I-COKF-23E 


M-EX-14D 


MAN25B 


GC/Quad(SCAN) 


Q\ia,nti 19Nor 
(SI=100ng/raL) 


EC23C 


I-CONF-23C 


M-EX-14 


M-AN-25 


GC/Quad(SIM) 


Quanti 19Nor(SI=25ng/mL) 


BC23D 


I-CONF-23D 


M-EX-14 


M-AN-25 


GC/Quad(SIM) 


Semi QuaQti T/E 


EC24D 


I-CONF-24D 


M-EX-04B 


M-AN-27 


GC/Quad (SIM) 


P-Treabolone 


EC22 


I-CONF-22 


M-EX-17 


M-AN-23 


HPLC/MS2APCI 


Anabolisants * LCMS 


EC22A 


I-CONF-22A 


M-EX-03D 


M-AN-47 


HPLC/MS2 ESI 


Anaboiisants * LCMS 


EC22B 


I-C01SIF-22B 


M-EX-03D 


M-AN-47 


HPLC/MS3 ESI 


Analyse C12/C13 des 
metabolites de la testosterone 


EC31 


I-CONF-31 


M-EX-24 


M-AN-52 
M-AN-41 


GC/MS (SCAN) 
GC/C/IRMS 




•.- .=■:'.' •■•■ .'■:' 


|:>;;V.V. ;;-;;: Jiv- :■■'-•■• '"^ 








TerbutaJine 


EC18B 


I-CONF-18A 


M-EX-13A 


M-AN-19 


GC/Quad (SCAN) 


Reproterol, Fenotestol 


EC34 


I-CONF-34 


M-EX-34 


M-AN-ll 


GC/Quad (SCAN) 


Salbutamol 


EC18B 


I-C0NF-18B 


M-EX-13A 


M-AN-19 


GC/Quad (SCAN) 


SalbutamolenMS2 


EC18E 


I-C0NF-18E 


M-EX-13A 


. M-AN-59 


GC/Trappe (MS2) 


Qiianti Salbutamol 
>500ng/mT, 


EC18G 


I-C0NF-18G 


M-EX-13A 


M-AN-19C 


GC/Quad (SIM) 


• ■ . . * * ^ .' ■■ 


1-- ^^ ■:■■■-:••- 


v'.* ■, ",•'. . . : . ■• *" 


\ ■■...■■ ■■■ ■'• '-.■•.■' .••; 


a •.'■_'■.■.■■.■". .•■.■- 




EPO 


ES07 


I-CONF-07 


M-EX-28/28B 


M-AN-43 


Iinraunodctection 


HES 


EC30 


I-CONF-30 


M-EX-22 


M-AN-35 


GC/MS (SCAN) 


••■'.. : 


";•• -.i" -l: 






: ■ ;• ■. ■ 




Hormones peptidiques : 
LH-p-hCG 


EC06 


I-CONF-06 


Indus dans M-AN-08 


-M-AN-08 
-M-AN-53 


- Immunofluorescence 

quantitative 

- Immunoctiromatographi 

qxialitative 














Triamterene 


EC40 


I-COl^-40 


M-EX-40 


M-AN-40 


GC/Quad (SCAN) 


Diiir6tiques * 


EC28A 


I-CONF-28A 


M-BX-03C 


M-AN-33 


HPLC/MS2ESI 


Diur6tiques * 


EC28B 


I-CONF-28B 


M-EX-03C 


M-AN-33 


HPLC/MS3 ESI 


Thiazides 


EC36A 


I-CONF-36A 


M-EX-36 


M-AN-33 


HPLC/MS2ESI 


Amiloride 


EC33A 


I-CONF-33A 


M-EX-02A 


M-AN-46 


HPLC/MS2 ESI 






■:; 


! " ■ . ■ • • • ■■!'.'..' ^ ■ . ■ ■ 


. 



LNDD0348 



LNDD 



ENREGISTREMENT 
(LISTE) 



Codification : L-CONF-01 
Date : 09/06/2006 

3/3 
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Exemestane 


EC37 


I-CONF-37 


M-EX-27 


M-AN-ll 


GaQuad(SCAN) 


Tamoxil^e-M, 
Clomiphene-M 


EC35 


I-CONF-35 


M-EX-35 


M-AN-U 


GC/Quad{SCAN) 


■" •■'■:• ■ " •■ ,-"•■■• .';• 


'^^Oy'<^.}:^ 


&/V>;:.?:iIi-';/. .' V 


::^■';i•■•.;•:•'^t;.^:;y•'■^-;•v 


!/S-v.-;v:j.; •:-..; •■. . ;: • ' . 




Glucocorticoides * 


EC32A 


I-CONF-32A 


M-EX-29 


M-AN-45 


HPLC/MS2ESI 


Glucocorticoi'des * 


EC32B 


I-GONF-32B 


M-EX-29 


M-AN-45 


HPLC/MS3ESI 



* : Terme generique, pour coimaitre le detail des molecules concem6es consulter I'lnstraction I-CONF- 
correspondante 



^^i^^^Barnig;; 



ZJ 



Bate de creation 


Motif 


Date diffusion 


A 


Creation du document 


29/09/2003 


B 


Ajout colonne des Essais + Mises a jour (I-C0NF-19D, I-CONF- 
19C) 


05/04/2004 


C 


cbangement d'identification des essais de confinnation 
ajout des conf LC, IRMS, HES, inmumo et EPO 


27/09/2004 


D 


Ajout de la confinnation qualitative reproterol, fenoterol 

Ajout de la confimation quali / semi quantitative de la morphine ( 

surveillance ministSre) 

Modification de certains modes operatoires d'anaiyses suite a la 

suppression, du satum 2004 

Ajout de la confirmation du Clomiphene-M et du Tamoxifene 

Ajout de la confirmation de I'alpha et beta trenbolone par LCMS3 


14/02/2005 


E 


Recodification des essais EC09, EC28, EC32, EC22 


07/02/2006 


F 


Ajout de la conf quali GC/MS2duSalbutamol 

Ajout de la Conf LC/MS3 pour les metabolites du z^aranalol 

Ajout de la conf CG /SM des formes L et D de ramph^tamtne et de 

la Methylamph6tamine 

Ajout de la confirmation generale en GC/MS2 des anabolisants 


09/06/2006 




LNDD0349 



C19 



^ Full GC-MS scan of the compoimd related to the derivatization marker with m/z 
361 



LNDD0350 



File 

Operator 
A.cquired 
Instrument 
Sample Name 
Misc Info 
Vial Number 



C:\MSD18\juillet06\2107\21h08.D 
m37p35 
21 Jul 2006 19:36 using AcqMethod MAN06B_B.M 

GC MSD 
178/07 995474 H 

11 



Abundance 
5000000 

4500000 

4000000 

3500000 



Op' 3000000 

Ac; 

Ik: 

Gav. 2500000 

VI 

2000000 



1500000 



1000000 



Ion 351 .00 (360.70 to 361.70): 21 b08.D\DATAMS 



500000 



-I — I — I— I — I — I — I — r- 




^ i I L — ! ■ [ I ' I !• 1 ( I I I i I — 1 I I I I I I J I ,. I I I 



I r ■ [ I . I I j-i— r -i — r— f— n — n-] — r-n — i— pi — i—n — |— n — i- 

Time-> 5.00 5.10 5.20 5.30 5.40 5.50 5.60 5.70 5.80 5.90 6.00 6.10 6J20 6.30 6.40 

1 Abundance Average of 5.923 to 6.017 min.: 21 h08.D\DATA.MS 

3^1 
:-' 4500000 ^ 



MX- 

V i 



4000000 



3500000 



3000000 



2500000 



2000000 



1500000 



1000000 



500000 



73 



m. 



273 



303 



I 100 ■'35 164 192 218 246 I , i 331 j 3 b0401 425 449 471490509528 550 594 620 

'VfVTl^ l |^ fll l [■l l^' i '^■|l 'l ^ ^l |■ ? l |■ ^ y ll ^ l ^ ■ rt l ■ ^' ,^ ^ i. t l | l^l ^ lf^llW)lT/^^ ^ ll ^ 7 r l tl|rt i ipirf| i ii H 1 1 l l |l l l l )l m n nn [rr r r|riin [ i j 1 1 1 iii| 1 1 1 ■[■ i u]! 1 1 i|ii 



673 



^ipT^^■T^V^ l |^ fll l [■l l^ V »|l 'ftl | ^lMy ll ^ l^■ ft l ■ ^ ^^ ^ i. t l | l^llf^ll^ ^ ^)lT/l^ f ^ r 7 r l tl| ^Mlp^rr^l ll ^ lll l |llll| ^i l ^ rl l l [^ll l ^lll l ^ ^ 

m/2_> 40 60 80 100120140160180200220240260280800320340360380400420440460480500520540560580600620640660680 



LNDD0351 



File 

Operator 
Acquired 
Instrutnent 
Sample Name 
Misc Info 
Vial NuTtiber 



"'■ Abundance 
6000000 

4500000 



C:\MSD18\juillet06\2107\21h08.D 
m37p35 
21 Jul 2006 19:36 using AcqMethod MAN06B_B-M 

GC MSD 
178/07 995474 H 

11 

Ion 361.00 (360.70 to 361.70): 21h08.D\DATA.MS 





4000000 




3500000 




3000000 


Ac 




£<i 


2500000 


Mi. 




Vi 






2000000 



1500000 



1000000 



500000 



I I' t ' I i" r" i ' 



^ ......... -I'l- I I i - i I I r I I I I I I , I I . I I I . I 1 I ' ' ' ' I ' ' ' ' I ' ' ' ' I ' ' ' ' I ' ' ' ' I 

T)me-> 5.00 5.10 5.20 5.30 5.40 5.50 5.60 5.70 5.80 6.90 6.00 6-10 6.20 6.30 6.40 



-T-TT 



;.. . Abundance 
;f 4500000 

;;' 4000000 

3500000 

• 3000000 

2500000 

2000000 

t • 1500000 



Average of 5.923 to 6.017 min.: 21h08.D\DATA.MS 



361 



73 



1000000 



500000 



59 

1 ' i"'"''"'i"'"|' 



273 



288 303 



II 91 108121 ■135 149 164 179192205218230 245257 | 2 gg o>^o 320333345 

, BI , i . | .J i ., , ,.i , ..,,, j .|i , I , | . | 1. . ^ | < | h i , I I | i. | ^< ,, f , I hri 'l ^ ' V tV\ ' i i"l I I i°i I i"| i i V" i I i Ti ' t ] V i ■ r" | i i 'i ■ | i' i i i 



376 



3 96409 425437 
T'"''' 1 ' " I I ' 



m/2-> 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 
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B3: 



• Chromatograms from nine Landis samples analyzed at LNDD between June 2002 and 
2006 Tour de France 



• (Produced by US ADA) Chromatograms from Floyd Landis samples 336873, 342599, 
342856, 342850, 348369, 347833 analyzed at the Madrid laboratory; sample 277821 
analyzed at the Lisbon laboratory ; and samples 466 1 93, 4763 15,485155, 920460, 
920462, 491607, 493084, 493091, 951826, 951875, 951828, 951866, 951872, 1504999, 
951789, 951792, 951787, 951790, 1501850, and 497104 analyzed at the UCLA 
laboratory. 



LNDD0353 



DAMSD19U«ARS06V16Q3V16tl23J} 



Data File Path D:\MSD19\MARS06M603V 

Data File Name 16h23.D 
Operator m16p23 
Acq. Method RIe MAN06B.B.M 
Sample Name 66/03 876004 H 
Misc into 
Vial Number 27 
Instrument Name MSD 19 
Calibration Title Calibration de$ $t§roide$ endogones 
Last Calibration Update Thu Mar 16 16*^6:20 2006 
Fichier recaj utilise 16rcl02.D 



Date:sa:.L3».lQ.fe,. 
Op^rateur : ....3^.:..... 



R^ultats : 
Remarques : 



HCn 

N^atif 
A verifier 






'^ 



# Peak Type Rot Time 


Signal 


Name 


Target Response Amount 


Units 


1) *ISTD 17.05 


301.3 


Methyltestosterone 


2.637,625 


200 


ng/ml 


2) 


12.20 


438.4 


Andro -D4 glue 


587.518 


140 


ng/nni 


3) 


4.11 


372.3 


Satbutamol -D3 


1,638.978 


318 


ng/ml 


4) 


12.27 


434,4 


Androsterone 


10.344,252 


1298 


ng/ml 


5) 


12.52 


434.4 


Etiocholanolone 


11.413,956 


1385^ng/ml 


6) 


12.66 


241,2 


5a3adtol 


149,226 


28 


ng/ml 


7) 


12.83 


241.2 


5b3ad{ol 


772.233 


152 '^ 


ng/ml 


8) 


17.69 


117.1 


Pregnanediol 


8,303,741 


287 


ng/ml 


9) 


0.00 


434,4 


DHT 








ng/ml 


10) 


13,71 


432.4 


DHEA 


193,862 


28 


ng/ml 


11) 


14.27 


432,4 


Epitestosterone 


499,470 


24 


ng/ml 


12) 


15.16 


432.4 


Testosterone 


806,991 


36-^ 


ng/ml 


13) 


0.00 


371.3 


THC-M 








ng/ml 


14) 


0.00 


369.3 


Salbutamol 





-45 


ng/ml 


15) 


15.89 


522.5 


11 bOH Etiocholanolone 


1.277.832 


242 


ng/ml 


16) 


21.33 


548.5 


THS 


945,315 


48 


ng/ml 


17) 


22.09 


636.6 


THF 


31,020.305 


1550 


ng/ml 


18) 


22.85 


632.6 


Cortisol 


1,219.871 


89 


ng/ml 


19) 


14.63 


343.3 


11 Ketoetiocholanonlone 


955,362 


135 


ng/ml 


20) 


0.00 


241.2 


3a-5C 







ng/ml 





[Surface] 


[concentration] 


Valeurs conventionnelles | 








de relet 




Ad4alu/SiM00 


22.3-^ 




<12.9l 


T/ET 


1,6-- 




Rapport 


>4 


Testosterone 




35.7'^ 


Concentration 


>200 


EnltestD 




24.0^ 


Concentration 


>200 


Androsterone 




1,298- 


Concahfratlon 


> 10000 


Etiocholanolone 




1.385^ 


Concentration 


> 10000 


DHEA 




28.2 ^ 


Concentration 


>2d0 


DHT 




0.0 


Concentrittion 


>20 


Andro / Etio 


0,9 


y^ 


Rapport 


>3 


5a3a/5b3adiol 


0.2 




RapDort 


>2 


THC 4M 




0.0 ^ 


Concentration 


>15 


Salb/Salb D3 * 100 





-45.0 ^ 


Concentration 


>75 


CorUsol/THS 




1.9 






THF/THS 




32.4 






11 bOH etio /THS 




5.1 


Pour Info (R&D) 




THF 




1550 






SV3a5c 


#DIV/OI 









LNDD0354 



File: D:\MSDl9\MARS06\1603\16h23.D\da 

Operator: xnl€p23 

Oatie Acquired: 17 Mar. 06 4:11 am 

Instrument: MSD 19 

Method File: MAN06B_B.M 

Sample Name: 66/03 876004 H . 

Misc Info: 

Vial Number : 27 

Andro -04 glue 



j^undanoe 



2000000 



1000000: 



TIC: 16h23.D\datasim.ms 



Methyl testosterone 



Ttme--> 



5.00 10.00 15.00 20.00 25.00 




| - I I I I 1 
rifne~>11^ 12.00 



Salbutamol -PS 
Abundancelon 372.30 (372.00 to 31 

40000] 
30000| 

20000J 

I 
10000' 



Cortisol 04 



Andro-Etio di TMS Andro-Etio mono TMS 



0' 



! 3.847 } \ 4.478 



Time-> 



4.00 



4.50 



L 



4000 
3000 
2000 
1000 





>(ne~> 



i 1 ' ' ' ' I 
23.00 



Mxindanoeton 636.60 (636.30 to 63 IMbgndanoelon 434.40 (434.10 to 43 Vkbundancelon 272.20 (271.80 to 2i 



200000 



100000 



rime-» 



12.2732, 




, ' ' ' ' I 
12.50 



Ion 362.30 1 



L 



150000 

100000 

50000 






to3( 



10^^ 
10 .234<fel8yyj39 i 



itne-> 



10.50 11.00 



5a3a-5b3a Diol 

si 5b < trait : IRMS Epitestost^rone — Testosterone - 



THC -M 



Abundancelon 241.20 CZ40.90 to 2^ 
} ■ 12j32 

15000 

10000 

SOOO 




O i ' I } I 
Time-> 12.50 



1Z658 I ^ 
iZJsA J 1 13.25 



^bundanGe Ion 432.40 (432.10 to 433.10): 16h23.D\datadim.ms 

1SA62 



15000 

10000 

5000 



14.272 



T 
13.00 



o j nr^i 




y 



I I I ■ ■ I ' ' ' I 1 ■ I I ■ I I I ' ■ I ' ' ■ ' > ' ■ ' ' I ' ■ • 

[nme~> 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40 




Cortisol 



THE 



THS 



11 BOH A/E 



'^ndancelon 632.60 (632.30 to 6; 
BOOOO- 22,b55 



60000< 

40000- 

20000 





il 

■ -» K ■ i\ 



•nme-> 



23.00 
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LNDD0355 



• FiLe: D:\MSD19\MARS06\i603\16h23.D\da 

Operator: ml6p23 

Date Acquired: 17 Mar. 06 4:11 am 

Instrument: MSD 19 

Method File: MAN06B_B.M 

Sample Name: 66/03 876004 H 

Misc Info: 

Vial Number : 27 

DHT DHEA ^ 



Abundanceion 434.40 (434.10 to 4! 
1500. 1*^8 



1000 




Tinte-> 14.00 14.50 



Abundanceion 432L40 (432.10 to 4^ 



Pr6gnanediol 



4000 



2000 



Tltne-^ 13,50 




14.00 



Abundanceion 117.10 (116.80 to 1 
17, 
150000 

100000 

60000 



llKetoetlocholanolone 



rftne-> 




17.50 



5b Androstandione 4 Androstenedlone Inhib derivation 
Abundanceion 432.40 (432.10 to 43 



20001 



11.>40 




Tiine>-> 10.50 11.00 11.50 



Abundanceion 43a40 (430.10 to « 
15 



4000 



2000 




4.190 



Him-^14!00 14.50 15.00 



Abundanceion 361.30 (361.00 to 3( 
40000 




nme-> 5.50 



6.00 



3a~5 Cyclo 



Abundanceion 432/40 (432.10 to « 



4000 



2000 



9.408 



nme-> 
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LNDD0356 



C:\MSD1 8^ar506V1703M7H08.D 



Data File Path c:\MSDimn1ar5Q6\1703\ 
Data F9e Name 17H08.D 

Operator M16W19P23 
Acq. Method File MAN06B_B.M 
Sample Name 75/03 87^57 H 
MIsc Info 
Vial Number 11 
■ Instrument Name GC MSD 
Calitjration Title Calibration des stdroides endpgenes 
Last Calibration Update Fri Mar 17 12:11:35 2006 
Rchier recal utilise 17rcl02.D 



Date : .^02^7Si.. 
Op6rateur : ..V%?. 



R^ultats : 
Remarques : 



HC[] 

N^atif 
A verifier 



M. 



^■ 



w^ 



/ 



# 


Peak Type Ret Time 


Signal 


Name 


Target Response 


Amount 


Units 


1) 


*ISTD 17.05 


301.3 


Methyltestosterone 


2.282,433 


200 


ng/ml 


2) 


12.22 


438.4 


Andro -D4 glue 


679,107 


140 


ng/ml 


3) 


4.19 


372.3 


Salbutamol -D3 


1,692,613 


149 


ng/ml 


4) 


12.31 


434.4 


Androsterone 


15.004,186 


1905 


ng/ml 


tt) 


12,57 


434.4 


Etiocholanolone 


18,508,359 


2509 


ng/ml 


6) 


12.69 


241,2 


5a3adiol 


212.758 


55 


ng/ml 


/) 


12.85 


241.2 


5b3adiol 


1,195,465 


308 


ng/ml 


B) 


17.69 


117.1 


Pregnanediol 


10,092,276 


429 


ng/ml 


9) 


0.00 


434.4 


DHT 








ng/ml 


10) 


13.73 


432.4 


DHEA 


334,606 


49 


ng/ml 


11) 


14.29 


432.4 


Epitestosterone 


836,381 


41 


ng/ml 


12) 


15.16 


432.4 


Testosterone 


1,312,783 


61 


ng/ml 


13) 


17.46 


371.3 


THC-M 


36,509 


13 


ng/ml 


14) 


4.18 


369.3 


Salbutamol 


120,207 


-34 


ng/ml 


15) 


15.91 


522.5 


11 bOH Etiocholanolone 


3,227,321 


588 


ng/ml 


16) 


21.29 


548.5 


THS 


1,462,937 


75 


ng/ml 


17) 


22.14 


636.6 


THF 


2331,897 


1595 


ng/ml 


18) 


22.80 


632.6 


CorUsol 


1,170.135 


137 


ng/ml 


19) 


. 14.64 


343.3 


11 Ketoetiocholanontone 


2,449,441 


547 


ng/ml 


20) 


8.93 


432.4 


3a-6C 


8,091 




ng/ml 



Ad4 glu / Si MOO 



T/ET 

Testosterone 

Epitestosterone 



Androsterone 
Etiochoianolone 
DHEA 



DHT 

Andro / Etio 

Sa3a/5b3<idioi 



ISur^oe] 



THC 4ii 
Saib/Salb D3 * 100 



Cortisol /THS 

THF /THS 

llbOHetio/THS 

THF 

Si/3a5c 



29.8 



Iconcentration] 



1.6 



0,8 
0-2 



282.1 



60,8 
41.2 



1.905 

2,509 

49 



13,4 
-34.5 



1.8 
21.3 
7,8 
1595 



Valeurs conventionnelles 
de relet 



Rapport 
Concentration 
Concentration 



CpTicentration 
Concentration 
Concentration 



Concentration 

Rapport 

•RapjpQrt 



Conceniiraitijen 
Concentration 



<19.1 



>4 
>2go 

>200 



> 10000 

> IQdOO 

>200 



Pour info (R&D) 



>20 
>3 
>2 




>15 
>7S 



J 



LNDD0357 



, ?ile; C:\MSD18\MARS0"6\i703U7H08."D\da 

Operator: M16/V19P23 

Date Acquired: 17 Mar 06 7:01 pm 

InstzruToent : ■ GC MSD 
Method File: MAN06B_B.M 
Sa!i5)Ie Name: 75/03 872357, H 
Misc Info: 

Vial Nxunber : 11 



/ 



Abundance 
2000000 

1500000 

1000000 

500000 



TIC: 17H08-D\dataslm.ms 






1me-> 5,00 



WiilJii 



Andro -D4 glue Methyltestosterone 

Abundanceloh 438.40 (438.10 to Abundanoelon 301.30 (301 .00 to 



8000 
6000 
4000 
2000 




40000 



20000 



' I ' ' ' 
12.00 



17 



150 






/ 



Tlme-> 16.00 17.00 



10.00 15.00. 20,00 ■ 25X)0 Tim6-> 11.50 

^albutaraol -D3 Cortisol D4. Andro-Etio di TMS Andro-Etio mono TMS 

tRindancJelon 372.30(372,00 Abundancelon 636.60 (636,30 Abundancelon 434.40 («4.10 Abundanceibn272J20(271.90 

300000 



20000 



10000 



Tme— > 




6000 



4000 



2000 



4.545 

• • I I t r'T- t .^ ^ 

4.00 4^0 Tlme-> 22.50 




200000 



100000 



23.37 TUne-> 12.00 




100 362.300^.00 



12.87 Tlm6-> 10,00 



10.6^§j; 
0JS»g^7|y49/ 



11.30 



3a3a-5b3a Diol 

si 5b < trait : IRMS Epitestost^rone - Testosterone THC -M 



Vbundanceton 241.20 (240.90 Abundance Ion 432.40 (432.10 to 433.10): 17H08.D\dataslm.ins Abundancelon 371 .30 (371,00 



30000 



20000 



10000 



12JteO 1 



1Z686 



30000 



20000 



10000 



s'^\.J 



14.288 




I ' ' ' ' I ' ' ' ' I 




17,86 



"hne^ 12.30 13.17 Tltne-> 14;00 14^20 14!40 14!60 14^80 15.00 15l20 15'.40 Time-> 17.00 

Cortisol /tHF y/' THS , 11 BOH A/E ^^ 

Ion 636.60 (636.30 Abundancelon 548^(546.20 Abundancelon ^.50 (522.20 



\bundance(on 632.60 (632.30 
21&03 



I 60000 
. 40000 



20000 



1500000 

1O0OO0O 

500000 



.ime-> 22,50 



'» *! J V.'Jw.J^ 



22.}61 
21142 



60000 
40000 
20000 



21.>90 



21.86: 



23.37 TTme-* 21.50 



1- 



22,37 ■nine-> 21.00 
Page 1/16 



'-^^j^-rT 



100000 



50000 



21.86 Tlme-> 15.30 




16.17 



y 



LNDD0358 



Filei C:\M§D18\MaRS06\l703\l7H08,i)\da 

* Operator: M16/V19P23 

Date Acquired: 17 Mar 06 7:01 pm 

Instrument: GC MSD 

Method File: MAN06B_B.M 

Saxnpie Name: 75/03 872357 H 

Misc Info: 
. •. Vial Number : 11 
■5HT PHEA Prggnanediol llKetoetiocholanolone 

•\bundancelon 434.40 (434.10 Abundancelon 432.40 (432.10 Abundancelon 1 17.10 (1 16.80 Abundancelon 343.30 (343.00 



/ 



14J^4.645 



2000 



1000 




8000 
6000 
4000 
2000 



I -T-T-'V 



Tlme~> 14.00 




14.86 rime-> 13.40 




40000 



20000 



14.10 nme-> 17.00 



17.86 Time-> 14.00 




14.86 



5b AndroBtandione 4 Androstenedione Inhib derivation 3a-5 Cyclo 
^bulKJancek)n 432.40 (43Z10 Abundancelpn 430.40 (430.10 Abundatic8lon361.30(361.00 Abundancelon 432.40 (432.10 



6000 
4000 
2000 




•1me--> 10.30 



11 



11.172 
10.767 1 

a}Ju 



8000 
6000 
4000 
2000 




10000 



5000 



11.60 Tlme-> 14.00 



5.74^.0^4^1 



20000 



10000 



15.30 Time-> 5.50 6.00 



Time-> 



9.00 
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LNDD0359 



C:\MSP1WMARS06\1703\17H12J5 



Data FPe Path C:\msdi8Warso6\i703V 
Data RIe Name 17H12.D 

Operator M16A^19P23 
Acq, Method Re MAN06B_B.M 
Sample Name 78/03 872364 H 
Misc Info 
Vial Number 15 
Instrument Name GC MSD 
Calibration Title Calibration des sleroldes endog^nes 
Last Calibration Update Fri Mar 1 7 1 2:11 :35 2006 
Rchier recal utilise 17rcl02,D 



1) 

2) 

3) 

4) 

5) 

6) 

7) 

8) 

9) 

10) 

11) 

12) 

13) 

14) 

15) 

16) 

17) 

18) 

19) 

20) 



Date:,8Q/a?./2>3*, 
Operateur : .^/5i2 ..../^j 



C[] 
Resuitats : 



HC[] 

NdgaUf 
A verifier 



R^narques : 



Peak Type 


Ret Time 


Signal 


Name 


*ISTD 17.03 


301.3 


Methyltestosterone 


12.20 


438.4 


Andro -04 glue 


4.15 


372.3 


Salbutamol -D3 


/12.27 


434.4 


Androsterone 


y 12.52 


434.4 


Etiocholanolone 


/ 12.65 


241.2 


5a3adiol 


• 12.82 


241.2 


5b3a diol 


17.66 


117,1 


Pregnanedlol 


0.00 


434.4 


DHT- 


13.71 
14.26 


432.4 


DHEA 


432.4 


Ep'rtestosterone 


15.14 


432.4 


Testosterone 


17.47 


371.3 


THC-M 


4.14 


369.3 


Salbutamol 




15,87 


522.5 


1 1 bOH Etiocholanolone 




21.28 


548.5 


THS 




22.13 


636.6 


THF 


22.80 


632.6 


Cortisol 


14.61 


343.3 


11 Ketoetlocholanonlone 




8.89 


432.4 


3a-5C 



Target Response 
2,373.229 

659,972 
1,823,271 
10.660,103 
13,009.752 

113,869 

673.015 

7,533,895 



194.224 

648,512 

867,628 
9,284 

95,603 
1,471,586 
1.219.861 
17,051,412 
1.315,874 
1.056,059 
11.978 



Amount 

200 

130 

164 

1302 

1696 

28 

167 

308 



27 

31 

39 

3 
.-37 
258 
.60 
1125 
148 
227 



(1 



•V 



Units 

ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 
nig/ml 
ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 
ng/ml 



X 



Ad4qlu/Sf*100 



T/ET 

Testosterone 

Epitestosterone 



Androsterone 
Etiocholanolone 
DHEA 



DHT 

Andro / Etio 

5a3a / 5b3a diol 



THC 4A 
Salb/SaibD3*100 



Cortisol /THS 

THF /THS 

11 bOH etio /THS 

THF 

Si/3a5cl 198.1 



[Surface] 



27.8 



1.3 



0.8 
0.2 



[concentration] 



38.7 
30.7 



1.302 

1,696 

27 



3.3 
-37.2 



2.5 

18.7 

4.3 

1125 



Valeurs conyentionnelles 
de relet 



Rapport 
Concentration 
Concentration 



Concentration 
Concentration 
Concentration 



Concentration 

Rapport 

Rapport 



Concentration 
Concentration 



<19.1 



>4 
>20b 
>200 



> 10000 

> 10000 

>2Q0 



>20 
>3 
>2 



>15 
>75 



Pour info (R&D) 




y 



LNDD0360 



Date Acquired: X? Mar 06 9:00 pm 

Instrument: gc MSD 

Method Pile; MAN06B B.M 

Saitiple Name: • 78/03 872364 H 

Misc Info: 

Vial Number : is 



TIC: 17H12,DWatasim.ms 




Axidro -D4 glue Methyl testosterone ^ 

Abundancelon 438.40 (438 10 to Abundancelon 301.30 (301.00 to 




40000 



20000 



17.032 



r-- 5« ,0.00 TSST-^Sr-SST ^™^,^fe^Ti5r T,™,^,eoo ,/ob 

?albutamol -D3 Cortisol D4 and v - 

*«-anc.,«.,^^p^OO A.„^.«^63..aO(63,^ A.u,Zf^^^,^0 ^^^^^t.T 
\ 4000 12^7lr^'* |ton362.30.fWBtOO 

200000 



40000 



2000O 



4.519 



4000 
3000 
2000 
1000 



«1me-> 



I ft .Vr^W" 



1 



ULi 



lOOOCK) 




150000 

100000 

50000 



4.00 4,50 Time-^ 22!5o' 23!37 T?me-> 12.00 tot,-, -r, ^ ' 

*».of ^me^>l^,QO 12.87 TIme-> 10.00 niso 



10.5! 



!l946 



^,.141; 
1 * W^ | -g 



3a3a-5b3a Diol 

-""'" 16^44 1Q0Q 



15000 

10000 

5000 



'ime~> 12.30 



12.654 
12.52^ 



/ 



20000 

15000 

10000 

5000 





14JJ65 




500 



13.17 -nme- 14.00 14.20 14!40 14160 14180 isloo' islso l^^'" TIme-> l?fe 




17.86 



:ortisol /.THP / THS 

^bundancefon 632.60 (632.30 Abundancelon 636 eft w-ws ^n a^ -* . ^ H BOH A/E 

_^ 2Zf01 Ab"n.fencelon636^60(|36.30 AbundanceIonW8 50 (548.20 Abundancelon 522.50 (522.2Cr^ 



8O00O 
60000 
4O0OO 
20000 



k. 



'.-^ 



1500000 

1000000 

500000 



.Ji^^j^ 



22.b49 
2:.130 



4O000 



20000 



t^ 



0=^ 



l»«e^22.S0 13:37 Tln^e^ 2^.50 22137 Time-> 2^.00 

^age 1/16 




21.86 Tlnie-> 15.30 




16.17 



LNDD0361 



* ?i^®^ C:\MSD18\MARS06\l703\l7Hl2.D\da 

Operator; M16/V19P23 \J./nx^.u\aa 

Date Acquired: 17 Mar 06 9:00 pm 

Ingtnament: GC MSD 

Method File: MANQ6B__B.M 

♦ Sample Name: 78/03 872364 H 

Misc Info: . / 

- Vial Number : 15 / 




4000 



2000 



rime-* 14.00 



I- f f— I- 




150000 

100000 

50000 



14.86 Time-* 13.40 



17*55 



14.10 Time-> 17.00 



M 

1 r-l-t , r2= 



20000 
15000 
10000 
5000 



14 



>13 



JL 

T— I p- 

- 14.86 

5b Androstandione 4 Audrostenedione inhib derivation 3a-s rxroi,^ 
Abun^nceton43^40(«2.10 Abundance^ ^40 (4^ 10 Abundanceton 361.30 (361.00 ibuIn2Sf«2.40 (432.10 



17.86 Time--> 14,00 



2000 



1000 



.me-> 10,30 




4000 



2000 



. . I-,. 



14.768 




11.60 Tlme-> 14.00 



10000 



5000 



l\ 



6.114 



^y'X/K/y. 




6000 
4000 
2000 



' ■ ' I I I I 1 I ■ 



15.30 Time-> 5.50 6.00 



Time--> 




^23 



-r-r-T-r- 

9.00 
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LNDD0362 



D:\M8D19\MARS06V1603V16h01.D 



Data Re Path D:\msdi9\marso6\1603\ 
Data FOe Name 16h01.D 
Operator m16|>23 
Acq. Method File MAN06B_B.M 
Sample Name 59/03 874285 H 
Misclnfo 
Vial Number 5 
Instrument Name MSD 19 
Calibration Title Calibration des $tero{des endogdnes 
Last Calibration Update Thu Mar 16 16:26:20 2006 
Fichlerrecal utilise 16rcI02.D 



Date:::?*:.. 
Op6rateur:kC: 

Rdsultats : 
Remarques : 



HCfl 

NSgatif 
A verifier 



# Peak Type Ret Time 


Slgnai 


Name 


1) *1STD 17.08 


301.3 


Methyltestosterone 


2) 


12.23 


438.4 


Andro-D4gluc 


3) 


4.12 


372.3 


Salbutamol -D3 


4) 


12.29 


434.4 


Androsterone > 


5) 


12.54 


434.4 


Etiocholanolone / 


6) 


12.67 


241.2 


5a3a diol 


7) 


12.85 


241,2 


5b3a diol 


8) 


17.71 


117.1 


Pregnanedlol 


9) 


^>^ 0.00 


434.4 


DHT 


10) 


13.74 


432.4 


DHEA 


11) 


14.30 


432.4 


Epitestosterone 


12) 


15.19 


432.4 


Testosterone 


13) 


17.51 


371.3 


THC-I^ 


14) 


0.00 


369.3 


Salbutamol 


15) 


15.91 


522.5 


11 bOH Etiocholanolone 


16) 


21.34 


548.5 


THS 


17) 


22.10 


636.6 


THF 


18) 


22.86 


632.6 


Cortisol 


19) 


14.66 


343.3 


11 Ketoetlocholanonlone 


20) 


0.00 


241.2 


3a-5C 



Target Response 

2.681,482 

602,006 

^ 1.052,672 

^ 10.571,975 

11.414,448 

142,447 

667,854 

7,967.824 


187,002 
562,769 
849,087 
15,372 


730,666 
915,073 
29,230.247 
823.868 
841,638 




Amount 
200 
141 
201 
1305 
1362 

26 
129 
271 



27 

27 

37 

4 

-45 

136 

46 
1437 

59 

117 



Ad4q!u/Si*100 



[Surface] 



22.5 



T/ET 

Testosterone 

EpJtestb 



Androsterone 

Etiocholanolone 

DHEA 



DHT 

Andre /Etio 

Sa3a/5b3adiol 



THC -lUI 

Salb/Salb 03 * tOO 



CortisollTHS 

THF /THS 

11 bOH etio /THS 

THF 

Sl/3a5c 



1.5 



0.9 
0.2 



[concentration] Valeurs conyentionnelies 



Z! 



de reiet 



[] 



lY 



Units 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/m! 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

rig/ml 

ng/ml 

ng/ml 

rtg/ml 

ng/m! 

ng/rnl 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 



36.9 
26.6 



/ 



1,305 
1,362 
26.7 



0.0 



/ 



#DIV/OI 



3.6 
-45.0 



7 



1.3 
31.5 

3.Q 
1437 



Rapport 
Concentration 
Concentration 



<12.9 

>4 
>200 
>200 



Conoenfaration 
Concentration 
Concentration 



> 10000 

> 10000 

>200 



Concentration 

Rapport 

Rapport 



>20 
>3 
>2 



Concentra^n 
Concentration 



>15 
>75 



Pour info (R&D) 



LNDD0363 



V^ile- D;\MSD19\MARS06\1603\X6h01.D\da 

Operator: inl6p23 

Date Acquired: 16 Mar 06 5:14 pm 

Instrument: MSD 19 

Method File: MAN06B__B.M 

• Sample Name: 59/03 874285 H 

Misc Info: v 

Vial Number : 5 ^^ 

Ahdro ~D4 aluc 



Sundance 
2000000 



TIC: 16h01.0\dat3sim.m5 



1000000{ 



Time--> 5.00 



5.00 10.00 15.00 20.00 25.00 



Abundance on 438.40 (438.10 to 439 
12' 
80(K) 

6000 

40Q0 

2000 



11.643 




nme-> 11.50 



12.00 



Methyltestosterone 



'M}Ui^gt^lon 301.30 (301.00 to 302 
174)79 



40000 



20000 



O p in 1 1 ' I i" 'i ){ni .'n I'yn - 
nme-J> 16.00 16.50 17.00 17.50 



Salbutamol -PS 



Abundanoeton 372.30 (372.00 to 3: 



200001 



10000 



rJW^I 



'nme-> 



4.483 

■ ' 1 • i~- 



4.00 4.50 



Cortisol D4 Andro-Etio di TMS Andro-Etio mono TMS 

iVbundancelon 636.60 (636.30 to 6^ "^^^ ' '-■ ■ " '— _"iv*t« 




Bibundaiwelon 434.40 (434.10 to 4; 
12.2942" 

200000 



100000 



nme-> 




12.50 



(Vbundancelon 272.20 (271.80 to Z 

isooool'^^^Hr*^'' 



100000 



50000 



^ ia259lcM«.130 / 
mme-<> 10^ 11.00 



5a3a-5b3a Diol -^ 

si. 5b < trait ; IRMS Epi testosterone - T estosterone 



Abundancelon 241.20 (240.90 to 2^ 
15000 



.12i51 



10000 






{nnne-> 12.50 



13.00 



BdMJ 



Ion 432,40 (43Z10 to 433.10): 16h01 Ji\datasim.ms 

15/187 



14.300 



THC - 





I J 1 r 



Cortisol 



Mnme-T> 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15120 'l's!4b 




'Abundancelon 632.60 (632.30 to 6: 



40000! 



20000 



mme-> 



THF 




23.00 



2L177 



PJbundanoeloii 636.60 (636.30 to 6: 
22.1)97 
2000000 

1500000 

1000000 

500000 





THS 



rinio-> 



. . 22.()t{ 
^.00 



Abundancelon 548.50 (548.20 to & 



40000 
30000 
20000 
10000 



21. 



)36 



J 



o f-T- i '^V-i-r . r. 



nme-> 21.00 21.50 



11 BOH A/E . 
Abundancelon 522.60 (522.20 to s: 



nm&~> 




15.50 



16J0 
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LNDD0364 



' File? D:\MSD19\MARS06\1603\16h01.D\da 

Operator: ml6p23 

Date Acquired: 16 Mar 06 5:14 pm 

Instrument: MSD 19 

Method File: MSN06B_B.M 

Sample Name: 59/03 874285 H 
Misc Info: 

Vial Number : 5 

D»T DHEA P r^gnanedlol 



iAlHindanoelon 434.40 (434.10 to Ai 
2000*. 14 "~ 



1500 




sooy 

I 
Time-^ 14.00 14.50 



Abundance km 432.40 (432.10 to 4J 
13^40 

-4000 
3000 
2000 
1000 




> ■ ' I ■ I I 
rinie-> • 13.50 14.00 



llKetoetiocholanolone 




Sb Rndrostandione 4 Androstenedione Inhib derivation 
Abundancelon 432.40 (432.10 to 42 '" - - — * i^xo aer3.vaT:i on 



. 10 




•nme-> 10.50 11.00 iilso 



^Vbundancelon 430.40 (430.10 to 4i 
4000 



14.219 



200O 




0' < 1 I 1 I I 1 1 I I 1 I I 1 I 
nme-> 14.00 14.50 15.00 




3a-5 Cycle 
M)undanceion 432.40 (43Z1 to 4^ 



4000 



20Q0 



ntne-> 
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LNDD0365 



P:\msdi9Vinars06MS03\iai23J} 

Data Re Path D:\msd19\mars06\1503\ 
Data FIlis Name 15h23.D 
Operator in16p23 
Acq. Method RIe MAN06B_B.M 
Sample Name 55/03 876013 H 
Misc Into 
Vial Number 30 
InstrumehtName MSD19 
Calibration Title Calibration des si6roldes endog^nes 
Last Calibration Update Wed Mar 1511 :46:32 2006 
Rchlerrecal utilise 15rcl02.D 



Op6rateur : ..........^.^ , 



R^sultats: 
Remarques : 



HC[] 

N6gatif t{^ 

A verifier [ ] 



74/ 



# Peak Type. Ret Time 


Signal 


Name 


i) *ISTD 17,10 


301.3 


Methyltestpsterone 


2) 


12.26 


438.4 


Andro -D4 glue 


3) 


4.09 


372.3 


Salbutamol *D3 '^ 


4) 


12,34 


434.4 


Androsterone 


5) 


12,60 


434.4 


Etiocholanolone 


6) 


12.71 


241.2 


5a3adiol 


7) 


12.88 


241.2 


5b3adiol 


8) 


17.73 


117.1 


Pregnanediol 


9) 


14.67 


434.4 


DHT 


10) ^ 


13.76 


432.4 


DHEA 


11) 


"-^ 14.32 


432.4 


Epitestosterone 


12) 


15,20 


. 432.4 


Testosterone 


13) 


0.00 


371.3 


THC-M 


14) 


4.13 


369,3 


Salbutamol 


15) 


15.94 


522.5 


11 bOM Etiocholanolone 


16) 


21.34 


548,5 


THS 


17) 


22.20 


636.6 


THF 


18) 


22.87 


632.6 


Cortisol 


19) 


14.67 


343.3 


11 Ketoetiocholanontone 


20) 


0.00 


241,2 


3a-5C 



Target Response 

2,590,497 

631,576 

S 952,146 

18,355.616 

22,878.949 

216.609 

1,050,199 

11,504,324 

94,290 

346.790 

974,622 

1,466.747 



322,736 

1,848.270 

1.740,169 

43,787,738 

2.398,408 

1,747,933 





Amount 

200 
152 

73 
2302 
2755 

39 
202 
346 

18 

60 

46 

65 

5 

364 

95 
2464 

174 

217 



Units 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

lig/ml 

nglrrA 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 

ng/ml 





[Surface] 


[concentration] 


Valours conventlonnelles 
de relet 


Ad4alu/SiM0Q 


24.4 




<12.9 


T/ET 

Testosterone 

EDitesto 


1.6 


^ 64.7 
46.3 


Rapport > 4 
Concentriatlon > 200 
Concentration >200 


Androsterone 

Etiocholanolone 

DHEA 




^ 2.302 

\ 2,755 

50.0 


Concentration > 10000 
Concentration > 1Q;0Q0 
Concentration > sklo 


DHT 

Andro /Etio 

5a3a/5b3adioi 


0.8 
0.2 


18.1 
\ 


Concentration > 20 
Rapport > 3 
Rapport > 2 


THC 4A 

Salb/SalbDSriOO 


34 


0.0 

. . • 5.2 .; 


Concentration >15 
Concehtratibn > 75 


Cortisol /THS 

THF /THS 

11 bOH etio /THS 

THF 

S1/3a5c 


#DIV/OI 


1.8 
25,8 
3.8 

2464 


Pour info (R&D) 



. — - A , 



LNDD0366 



' File: 
Operator: 
Da-te Acquired: 
Instruiuent: 
Method File: 
Sample Name: 
Misc Info: 
Vial Niomber 



D: \msdl9\mars06\lS03\15h23 . 0\da 

ml6p23 

16 Mar 06 3:08 am 

MSO 19 

MAN06B__B.M 

55/03 876013 H 



\ 



30 



jyndro -P4 glue 



Methyltieistositerone 



Uxindanoelon 301 .30 (301 .00 to 302 
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LNDD0367 



'File: 
Operator 



D; \insdl9\inars06\1503\15h23 , D\da 
mI6p23 



Date Acquired; 16 Mar 06 3:08 am 



Instrument : 
Method File: 
Sample Name: 
Misc Info: 
Vial Number 
DHT 



MSD 19 
MAN06B__B.M 
55/03 876013 H 



30 




DHEA 



13>60 



Pr6gnanediol 




l lKetoetiocholanolon e 




tnme-> UJ30 14.50 



5b Androstandione 



Abundancelon 432.4Q (432.10 to 4: 



10i7aiJ73 

11,537 




j^ ^ i'"« < 1 I ( I I 1 I I I, . 

nime-> 10.50 11.00 11.50 



4 Androstenedione Inhib deriva tion 3a-5 Cyclo 

&l<ilinr1ani*alm< A^fi An lA^n 4n«_ J4 1au....j- ■._ ^^^ <..> .....^ „ . — =^ I .. . J* 




Abundancelon 361.30 (361.00 to 3( 
6.A24 



4000 



2000 




rHn6~> 5.50 



6.00 



Wwndancelon 432.40 (432.10 
9. 


to4: 
jp2 


4000 








9.026 




2000 


A^ 1 


1 


n 


JWl-W-U 


nme--> 


9.00 9.50 
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IiNDD0368 



D:\iiisd23\|uIlletOS\1807\18h03i> 

Data File Path O:>ins(i23^ulilet05\i807\ 
Data File Name 18h03.D 
Operator M16 P37 
Acq. Method File MAN06B_A.M 
Sample Name 85/07 874535 H 
Misclnfo 
Vial Number 6 
Instrument Name MSD23 
CaHbration Title Calibration des st6roide$ endogenes 
Last Calibration Update Mon Jul 18 10:31:15 2005 
Rchier recal utilise 18rcl01.D 



Date iJbalo^ilOLS. 

Op6rateur : ..^v^i<b,.» 



R^sultats : 
Remarques : 



HCU 



N6gatif 1A 

A verifier » -^ 1 1 






<3K 



# Peak Type Ret Time 


Signal 


Name Target Response 


Amount 


Units 


1) *ISTD 17_m^ 


301.3 


methyltestosterone 


5.646.179 


200 


ng/ml 


2) 


12.52 


438.4 


Andro-D4gluo 


413,813 


53 


ng/ml 


3) 


4.16 


372.3 


Satbutamol ^3 


2,574,347 


277 


ng/ml 


4) 


12.58 


434.4 


Androsterone 


7,814,678 


520 


ng/ml 


5) 


12.86 


434.4 


Etiocholanolone 


8,549.148 


576 


ng/ml 


6) 


12.63 


241.2 


5a3a diol 


182,496 


22 


ng/ml 


V) 


12.71 


241.2 


5b3adiol 


323,202 


41 


ng/ml 


8) 


0.00 


117.1 


Pregnanediol 








ng/ml 


9) 


14.34 


434.4 


DHT 


60,771 


6 


ng/ml 


10) 


13.66 


432.4 


DHEA 


214,122 


15 


ng/ml 


11) 


14.50 


432.4 


Epitestosterone 


604,542 


15 


ng/ml 


12) 


15.48 


432.4 


Testosterone 


1,359,724 


32 


ng/ml 


13) 


17.29 


371.3 


THC-M 


25.383 


3 


ng/ml 


14) 


0.00 


369.3 


Salbutamol • 





-45 


ng/ml 


15) 


15.85 


522.6 


11 bOH Etiocholanolone 


250.121 


25 


ng/ml 


16) 


21.34 


548.6 


THS 


322,697 


10 


ng/ml 


17) 


22.07 


636.6 


THF 


1.126.640 


27 


ng/ml 


18) 


0.00 


632.6 


Cortisol 








ng/ml 


19) 


14.51 


343.3 


11 Ketoetlocholanonlone 


169,034 


11 


ng/ml 



Calculs des diffirents raoDorts : 






[Surface; 


[concentration] 


ValeuFs conventtonnelles 
de relet 



Ad4glu/Si*100| 7.3 T 



<16.7 



^ 



T/ET 


2.2 






> 5.5 


Testosterone 




32.1 


Concentration 


>200 


Epitesto 




15 


Concentration 


>200 


Androsterone 




520 


Concentration 


> 10000 


Etiocholanolone 




576 


Concentration 


> 10000 


DHEA 




15 


Concentration 


>200 


THC -M 




3 


Concentration 


>15 


Saib/Salfo D3 MOO 





-45 


Concentration 


>75 


5a3a/5b3adiol| 


0.5 


I^PDort 


>2 



Cortisol /THS 




0.0 




THF /THS 




2.7 




11bOHetlo/THS 




2.6 


Pour Info (R&D) 


THF 




27 




Sl/3a5c 


#REF{ 







LNDD0369 



Pil^s D:\MSD23\JUII.I*ET05\1807\18h03,D\da 

Operator: Ml 6 P37 

pate Acquired: 18 Jul 05 4:15 pra 

Instriiiaeiit: MSD23 

Method File: MANOSb^a.M 

Saniple Name: 85/07 874535 H 

Mlsc Info: 

Vial Number : 6 . 

Andre -04 glue / Methyltestosterone 
Abundance TiC: 18h03.D\data$im.ms Abundancelon 438.40 (438.10 to 439. Abundancelon 301.30 (301,00 to 302. 

6000 ' • ■'°°°°°^ ^7.fe95 



50000 



1.6e+07 










1e+07 








6000000 


■ 









L^ 


%. 


..■I')"".. I.. 





rime-> 5.00 . 10.00, 15,00 .20.M 25,00 Tfrne7> 11.50, 12.00. ...': Tftner> 18X)0_16.50 17.00 17^ 



Salbutamol -D3 



Cortisol D4 



Andro-Etio di TMS Andro-Btio mono TMS 



Abundancelon 372.30 (372.00 to 37 Abundancelon 636.60 (636.30 to 62 Abundancelon 434.40 (434.10 to 4S Abi 



60000 



40000 



20000 



Time~> 4.00 




4.50 Tlme--> 2Z50 




23.00 



150000 



100000 



50000 



TTnr»e-> 




Ion 272.20 (271 .90 to 27 
Ion 362.30 (36£lCl|p4i»3e 



200000 



100000 10220 



-1 — I — J — I — ; — I — I— Tj w- I ■ « I I I I I I ) 

12.50. TIIISt:*.. .. .lO-SO.. 11.00 




5a3a-5b3a Diol 

si 5b < trait : IRMS EpitestostSrone - J?estost4rone 
Abundancelon 241 iO (240.90 to 24 Abundance ' ion 43140 '(432;idto~433.ld): i6l703^ 
13J 




20000 



10000 



14.515 




THC -M^ 

/i>undancelon 371.30 (371.00 to 37 



2000 



1000 



AiT-^S-vW 




1 I r I' I 1 1 1 1' } I T 'l I' l ' TT ' fl I I I I I [ I I I \\ \ I ' I 'I ■ ) I ' ! ■ 0' 1 I — I I I I t . I 

time-* 12:50 13;op Tirne-> 14.:op .14.j?0. 14;fK)_.H-6q J.4.8q . IS^SO^ 15^5 _J5..^^^^ Time::>_...' .17j.5g. . 



Cortisol __ THF THS _ ___._ 

Abundancelon '632*60 (632.30 to 6^ Sundance ion 636.60 r636T30'td^ Tendance Ion 548.501 



4000 



2000 



100000 



.50000 



aJIa^ 



Tlme-> 22.50 23.00 



Time-> 





ll_BdH A/E 
to 54 Abundance{HS2l9l} (522:20 to 52 



T I I I I I I I 

Time-> 21:00 21.50 




0' 1 J I I I — I— I — r— r 

'nme-> 15,50 16.00 



LNDD0370 



* Pile: D:\MSD23\JUILLET05\1807\18h03.D\da 

Operator: M16 P37 

Dat-e Acquired: 18 Jul 05 4:15 pm 

l^ns'trtsoaentt: MSD23 

• Method File: MAN0 6B_A.M 

Sample Name: 85/07 87-453.5 H 

Misc Info: 

Vial Miimber : 6 
DHT DHEA Pr^gnanediol llKetoetiocholanolone 

Abundancelon 434.40 M34,10 to 42 Abundance Ion 432.40 (432.10 to 45 Abundancelon 117.10 (116.80 to 11 Abundanceton 343.30 (343,00 to 34 



3000 
2000 
1000 




BOQO 
6000 
4000 
2000 



Tbne-> 14.00 . 14.50 



13S85 




13.662 



150000 



100000 



50000 



i ■ ' 
Time-^ 13.50 




20000 



10000 



14.89: 




JllsPQ.. , ■ 'Ito?r': 



I I I 1 *1 I I 

17.50 



Ol-r-^ 



Time^ 14.00 14.50 



5b . Andrps tandiqne 4 Androsteiiedione Inhib derivation 3a-5 Cyclo 
Abundanceton 432!40 (432,l0 to 42 AbuhdahceTori 436;4b"(«0'i'0 to 45 Abufiaanceron 36i!30 (361.00"to 36 Abunda'nceton 432.40 (43llOto4S 



4000 
3000 
2000 
1000 





J ' ' ' ' I ' ' ' M ' ' 



4000 
3000 
2000 
1000 





I ' ' ' ' I 





Tlme-> ,10.50 11.00. J 150 Time7.>l4!qp U^0..15!00 . _'. Jlme->.R^^ 6.00. ;._^^'. Tlmie-->. .9,00 .. 9.60 
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LNDD0371 



C:\HPCHEM\1\DAtAMANDiSV16H26J} 



Data File Path c:\hpchem\i\data\landis\ 
Data File Name 16H26.D 

Operator M26-38P28 
Acq. Method File MAN06_J 
Sample Name 61/03 289130 H 
Vial Number 29 
Instrument Name MSD12 
Calibration Title Calibration des stSroides endogdnes 
Liast Calibration Update Mon Oct 02 11:29:00 2006 
Fichierrecal utiiisd 16RCL03.D 



Date : 






Op6rateur : 

R^ultats : 

C[]ouHC[] 

Remarques : 


N^atif 
A verifier 















It PealcType 


Ret Time 


Signal 


Name 


Target Response Amount 


Units 


1) *ISTD 


17.10 


301.3 


MethyltestostSrone 


3,422,500 


200 


ngAmI 


2) 


12.25 


438.4 


Androst6rone -04 gluouronlde 


1.013,451 


166 


ng/ml 


3) 


4.19 


372.3 


Salbutamd -03 


1.148,893 


167 


ng/ml 


4) 


12.33 


434.4 


Androst6rone 


7,416,844 


1429 


ng/ml 


5) 


12.56 


434.4 


Etiocholanolone 


7,727,389 


1436 


ng/ml 


6) 


12.70 


241.2 


5a3a diol 


154,952 


25 


ng/ml 


7) 


12,88 


241.2 


5b3adlol 


570,465 


88 


ng/ml 


8) 


17.72 


117.1 


Pr6gnanediol 


3,278,457 


236 


ng/ml 


9) 


14,53 


434.4 


DHT 


20,785 


2 


ng/ml 


10) 


13.77 


432,4 


DHEA 


402,630 


35 


ng/ml 


11) 


14.32 


432.4 


Epltestosterone 


513,564 


19 


ng/ml 


12) 


15.21 


432.4 


Testosterone 


676,712 


22 


ng/ml 


13) 


0.00 


371.3 


THC-M 








ng/ml 


14) 


0.00 


369.3 


salbutamol 





-45 


ng/ml 


15) 


15.95 


522.5 


11 bOH Etiocholanolone 


1,375,066 


165 


ng/ml 


16) 


21,35 


548.5 


THS 


1,717.859 


84 


. ng/ml 


17) 


22.10 


636,6 


THF 


14,225,004 


1672 


ng/ml 


18) 


22.86 


632.6 


Cortisol 


1.651.434 


115 


ng/ml 


19) 


14.67 


432,4 


11 K6to6tiodiolanolone 


462,471 


44 


ng/ml 


20) 


0.00 


432,40 


3a-5Cyclo 









21) 


22.11 


636.6 


Cortisol D4 


16,009,831 


124 


ng/ml 


Calcul des differents raoports : 













[Surface] 


[Cone] 


Valours conventionnelles 
de relet r 


Ad4alu/SIM00 


29.6 




<16.7 


T/ET 


1.3 




>4 


Testosterone 




22 


Concentotlon > 200 


Epitestosterone 




19 


Concentration > 200 


/^ndrosterone 




1429 


Concentration > 10000 


Etiocholanolone 




1436 


Concentration > 10000 


DHEA 




35 


Concentration > 200 


THG-M 







Concentration > 15 


Salbu/Salbu D3*100 





-45 


Concentration > 75 


5a3a/Sb3adfol 




0.3 


>2 


Cortisol /THS 




1.4 




THF /THS 




20.0 




11bOHEtio/THS 




2,0 


pour info (R&D) 


THF 




1.672 




SI/3a5C 


#DIV/0l 







LNDD0372 



File: E:\2004\1603\16H26.D 

Operator: M26-38P28 

Date Acquired: 17 Mar 2004 6:57 

Instrument: MSD12 

MAN06_J 

61/03 289130 H 



Method File: 
Sample Name : 
Misc Info: 
Vial Number 



29 






Sundance 
; 1000000 



TIC: 16H26.D\data.ms 



500000 



in, 



'^ • /■w^T /i ^ •' f^^ii^ ft 




Ji .^ ^^J^ 



inme-> 5.00 10.00 15.00 20.00 25.00 



Andro -d4 glue 



Methyl testosterone 




7^dro-Etio-5Ast6ne 



5a3a~5b3a Diol 



DHT 



Abundancelon 434.40 (434.10 to 435.10): 1 
I ' 12i0S&63 



100000 



50000 




O i .. ■ • rpTi /| I .-I ■ I I . , , I 
fnfne~> 11.50 12.00 12.50 13.00 



^UHindancelon 241.20 (240.90 to 241.90): 1 
12^85 
10000 



5000 



nme--> 




Andro-Etio mono TMS DHEA - Epitestosterone - Testosterone - llbOH~AE 



'Abundancelon 27Z20 (271 .90 to 272.90): 1 
!ton 3i62.30 (362.()ai4O63.00): 1 



100000 



50000 




10,579 



oJ^."}^,i'.fyf,, 



.'nme-> 10.00 10.50 11.00 



'\bundancie 
80000 

60000 

40000 

20000 



ton 432.40 (432.10 to 433.10): 16H26.D\data.ms 
Ion 522.50 (522.20 to S23J20): 16H26.p\data1i9ii^8 



13.194 

1 O I 



14.332 



nme-> 13.00 



13.50 



13.772 '^jT"- A 



14.00 



14.50 



15.00 




^5j947 .,5^273 



n '' ' " ' 



16.00 



THC-M 



Abundancelon 371.30 (371.00 to 3i 
t 

j 400 



200 




'^*^^^V 



mme-> 



17.50 



Pregnanediol 




5b Androstandione 4 Androstenedione 




> I 1 1 1 I ' I ( 1 1 » I I' I ' 
inme-> 10.50 11.00 11.50 



Abundance on 430.40 (430.10 to 4; 


6000 




4000 




2000 


• 14.47t4^30 rl 



nnie-> 14 


/vXv/Vyu 


.00 14.50 15.00 
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LNDD0373 



G.-\28 072003\28H04.D 



Data File Path g:\28 o7 2003\ 
Data File Name 28H04.D 
Operator M22P15 
Acq. Method File MAN06_6 
Sample Name 150/07 808345 H 
Mlsclnfo 
Vfel Number 7 
instrument Name MSD18 
Calibration Title Calibration des stSroides endogdhes 
Last Calibration Update Mon Jul 28 11:56:52 2003 
Rchier recal utilise 28RCL02.D 



Date : 






bp6rateur : 




C[l 


HC[] 




R§sultats : 


Negatif 
Avdrifier 


n 


Remarques : 








.,. 







# PeaitType Ret Time 


Signal 


Name 


Target Response 


Amount 


Units 


1) *ISTD 17,11 


301.3 


IVtethyltestosterone 


3,301,090 


200 


ng/ml 


2) 


12.26 


438.4 


ndrost^rone -d4 glucuronic 


698.551 


123 


ng/m! 


3) 


4.20 


372,3 


Salbutamol -d3 


515,318 


180 


ng/ml 


4) 


12.31 


434.4 


AndrostSrone 


6,713,215 


848 


ng/ml 


5) 


12.56 


434,4 


Etiocholanolone 


9,941,698 


1267 


ng/ml 


6) 


12,70 


241,2 


5a3ad]ol 


119,589 


18 


ng/ml 


7) 


12.88 


241,2 


5b3adiol 


730,879 


109 


ng/ml 


8) 


17,73 


117,1 


Pregnanediol 


3,560,050 


96 


ng/ml 


9) 


14.55 


434.4 


DHT 


14,807 


2 


ng/ml 


10) 


13.77 


432.4 


DHEA 


165.097 


17 


ng/ml 


11) 


14.31 


432.4 


Epltestosterone 


399,962 


18 


ng/ml 


12) 


15.23 


432.4 


Testosterone 


528,291 


22 


ng/ml 


13) 


17.53 


371.3 


THC-I^ 


56.544 


7 


ng/ml 


14) 


0.00 


369.3 


salbutamol 





-45 


ng/ml 


15) 


15.95 


522,5 


1 1 bOH Etiocholanolone 


1,196,018 


172 


hg/ml 


16) 


21.33 


548.5 


THS 


562,718 


32 


ng/ml 


17) 


22.07 


636,6 


THF 


11.608,157 


822 


ng/ml 


18) 


22.84 


632.6 


Cortisol 


497.900 


48 


ng/ml 





[Surface] 


[concentration] 


Valeurs conventionnelles 
de relet 


Ad4alu/SiM00 


21.2 




Rapport < 12.9 


T/ET 

Testosterone 

Epitesto 


1.3 


21.9 
17.6 


Rapport > 4 
Concentration > 200 
Concentration > 200 


Androsterone 

Etiocholanolone 

DHEA 




848 
1,267 
17.4 


Concentration > 10000 
Concentrations 10000 
Concentration > 200 


PHT 
5^af5b3adtol 


0.7 
0.2 


2.3 


Concentrations 20 
Rapport > 3 
Rapport > 2 


Trie -M 
Salb/SalbD3*100 





6.7 
-45.0 


Concentration > 15 
Concentration > 75 


Cortisol /THS 
THF /THS 


9.7 
0.5 




Rapport > 2.5 
Rappolt> 35 



IRIVIS 



LNDD0374 



File*: G:\28 07 2003\28H04.D 

Operator: M22P15 

Date Acquired: 28 Jul 2003 19:21 

Instrument: MSD18 

Method File: MAN06__<3 

Sample Name: 150/07 808345 H 

Misc Info: 

Vial Number : 7 




Andro 


-d4 glue 




fij}undance on 438.40 (438.10 to 439 

A 


10000 






60DO 


nme-> 


^y^ 1 l_v 


12.00 


1 r 1 



Methyltestosterone 




Andro-Etio-5Ast6ne 5a3a-5b3a Diol 



DHT 



Inhib derivation 



jAbundanoeion 434.40 M34.10 to 4^ 



200000 
I 150000 
I 100000 
! 50000 

i 

JIlme-> 



14.40 (434. 
1Z558 

12.31 



12.00 



jl 2.743 



13.00 



i\bundancelon 241.20 (240.90 to 24 Wjundancelon 434.40 (434.10 to 45 

izboz 




I I I i I • I • I > I • < 
nme--> 12.00 12.50 13.00 



2000 



1000 



0^- 




tnfnie-> 13.50 14.00 14.50 



AJbundancelon 361.30 (361,00 to 3( 
lOOOOl 6.i70 




Andro-Etio mono TMS 
jWwndancelon 27220 (271.90 to 272.90): 2 
Ion 362.30 (362.00.^363.00): 2 



100000 



DHEA - Epi testosterone - Testosterone - llbOH-AE 



50000 



10.645 



I ; ' P * . " T ' l ' i ' t ' ^'v I j^ l I ' l v'\ 



Tlme-^ 10.00 10.50 11.00 



Sundance 
40000 

30000 

20000 

10000 


nme--> 



Ion 432.40 (432.10 to 433.10): 26H04.Q\d3{a-ms 
Ion 522.50 (5i22.20 to 523.20); 28H04.D\datsL6J962 



13.774 



14,334 



ijWV 



-I — I — I — I — j^-i — I — I — < — I — I — I — 1 — r— { — r- 

13.50 14.00 14.50 




16.285 



r"i' I ( r I "( 

15.00 15.50 



16.00 



THC-M 



5b Androstandione 4 Andro stenedione 



iMiundanceion 371.30 (371 ;00 to 3; 
1O00 
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C:\HPCHEM\1\DATA\LANDISV28H1 5.D 



Data File Path C:\hpchem\i\data\landis\ 
Data FUe Name 28H15.P 
Operator M16P37 
Acq. Method File M-AN-06 
. Sample Name 123/06 176593 H 

Vial Number 19 
Instrument Name MSDio 
Calibration Title Calibration des steroides endogenes 
Last Calibration Update Men Oct 02 14:01:19 2006 
Rchier recal utilise 28RCL01.D 



Date : ... 

Op§rateur : 

R^ultats : 

N6gatif [ ] 

C[louHCI] Avirifier ■ [] 

Remarques : 



# 


Peak Type Ret Time 


Signal 


Name 


Target Response 


Amount 


Units 


1) 


*ISTD 17,14 


301.3 


Methyltestosterone 


6,818,878 


200 


ng/ml 


2) 


12.32 


434.4 


Androst6rone 


31,551,889 


1502 


ng/ml 


3) 


12.59 . 


434.4 


Etiocholanolone 


34,515,338 


1515 


ng/ml 


4) 


12.71 


241.2 


5a3adio| 


313,203 


27 


ng/ml 


5) 


12.90 


241.2 


5b3a did 


1,733,109 


184 


ng/ml 


6) 


17.75 


117.1 


Pr6gnanedioI 


9,327,738 


176 


ng/ml 


7) 


14,33 


434,4 


DHT 


156,587 


12 


ng/ml 


8) 


13.78 


432.4 


DHEA 


707,594 


36 


ng/ml 


9) 


14.33 


432.4 


Epitestosterone 


971,635 


21 


ng/ml 


10) 


15.22 


432.4 


Testosterone 


1,308,033 


28 


ng/ml 


11) 


0.00 


371.3 


THC-M 








ng/rril 


12) 


0.00 


369.3 


saibutamol 








ng/ml 


13) 


15.95 


522.5 


11 bOH Etiocholanolone 


475,869 


27 


ng/ml 


14) 


14.69 


343.3 


11 Keto6tlocholanolone 


1,020,108 


-45 


ng/ml 




Calcul des differents raoDorts : 













[Surface] 


[Cone] 


Valeurs conventionnelles 
de relet 


T/ET 


1.3 




>4 


Testosterone 




28 


Concentration > 200 


Epitestosterone 




21 


Concentration > 200 


Androsterone 




1502 


Concentration > 10000 


Etiocholanolone 




1515 


Concentration > 10000 


DHEA 




36 


Concentration > 200 


THC^ 







Concentration > 15 


Saibutamol 





Concentration > 75 

>2 1 


???9/?W9Wl 


0.1 



LNDD0376 



E'il'e: ' * E:\2002\2806\28H15.D 

Operator: M16P37 

Date Acquired: 29 Jun 2002 00:15 



Instrument: 
Method Pile: 
Sample Name: 
Misc Info: 
Vial Number 



MSDIO 

M-AN-06 

123/06 176593 H 

19 



Abundance 



1SO0000 



TIC:28H16.D\data.ms 




nme-> 4.00 6.00 8.00 10.0012.0014.00 16.00 18.00 20.00 22.00 24.00 26.00 



Metliyltestosterone 



Swindanceion30136^0T^00to3W^ 
100000 17,il09 



50000 



■ ^ ' ' P." ■ ' /> ' '' 



'' * I ' ' " I 



tffme--> 16.00 16.50 17.00 17.50 



5a3a-"5b3a Oiol 



DHT 




Inhib derivation Andrp-EtiO'-SAstfene 
^undancelon 361.30 (361 .00 to 36 



40000 
30000 
20000 
10000 



nme-> 5.50 




6.00 



Sundance on 434,40 (434.10 to 4: 
12.^83 



600000 
400000 
200000 



12.33 [ 



*T — r-T — I — Y i~ J I 1 ' . 



12.00 



13.00 



Andro-Etio mono TMS 



i^bundancelon 272.20 (271.90 to 272.90): 2 
Ion 362.30 (362.1IJQ3d763.00}: 2 

300000 I 



I 200000 



100000 



h, 



ip.2JS}.4Bi5i 




me~> 10.00 10.50 11.00 



DHEA ~ Epitestosterone - Testosterone - llbOH-A E 



Abundance 
100000 

60000 



Ion 43Z40 (432.10 to 433.10): 28H15.D\datajns 
Ion 522.50 (522.20 to 523.20): 28H15.D\dJ " "~ 



15.220 



13.782 '""-F' A A 

•'3;1glU409 A ^\ 14.757 .J\ _ Q ^ 

i^i^. T t- I 1 1^1 I I "i < 1 i I l "J 1,111 1 ' t " I II 




nme-> 13.00 13^50 14.00 14.50 15.00 15.50 16.00 



THC-M 



|^bunclanc8lon 371.30 (371.00 to 3J 



500 



; 0' — I — I — I — I — I I i — > — J- 

tlme-> 17.50 



Pregnanediol 5b Androstandione 4 Androstenedione 

'\bundanoelon 117.10 (116.80 to 11 



150000 

100000 

50000 

Q 




rime-> 



I I I I I I 
17.50 



(\bundancelon 432:40 (432.10 to 4^ 
6000 




O l I I I I I I I I t I I I I I ' 
nme--> 10.50 11.00 11.50 



i\bundancelon 430.40 (430.10 to 4: 

' 6ooor 



4000 

14>W54,851 
2000f1«12§gU^64i 



^iiii|iii;|iiii 

|nme-> 14.00 14.50 15.00 
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Bll: 

• Negative analytical reports for sample numbers 995475 and 995476 



LNDD0378 





lASOKATOIKC NATIONAL 



28155 



ChStenay-Malabiy, le 07juillet2006 



Reception defs> l>feiianfiii^»(.^ ^,„rinr 

T^J^. .' ♦ 1 02/07/2006 

Nombre d»echantinon(s) : 3 fcur 4 /:rhonf;n 

Nombre de rappprt(s) d'analyse ; 2 ^^*»^°t»"««s re^us) 

Reference de(s) rechantiUon(s) : 



<ofra< 





ESSAIS 



ACatlDIMnON 

rORTR 
COKWUJMQUlE 
SURKMAKOE 



13/07^995476 




f^^^MMsms^jm^ = cteon^tographie. ga^uso (ES02, ES02C* ES04 ES05*. et 
hqmde (ES03. ES03B*) ccupl6es ou non 4 la spe^ttomtei. H. ' ^ 

oolorim^trie (ES08B*). ^e^trometae de masse. munm.ochinrie (ES06) et 




Pestinatalreit t 

- Union Cyclistc Internationale - C«VAR tm /■m i «i:n ^»«t „ , ^ , 

•Dr.GENSON,a»,B«d-msLS„„'^S'f^«°^-SWSSE) ^ | 

^ ic lAjpagc ^.jy Tue St Domimque - 75007 PARIS) 

1/1 




LNDD0379 





m\k 



LAtORATOIKE NATIONAL 



DE oePlSTAOE OU 



2 84 59 



• CMtenay-Malabry, le 26 juillet 2006 



RAPPORT D'ANALYSE N^ 188/07 



Votre demande d'analyses eonventioiindles 



Pra^vement(s> du Dr BORDABERRY 

Sport: Cyclisme (UCI) 

fepreuve et lieu : TDF 2006 : 19*^ 6tapeii Montceau les roines 

Date: 22/07/2006 

Reception Ae(s) i*6chantillon(s'i d*urine ; 

Date: 22/07/2006 

Type de materiel: Berlinger 

Nombre d'echantilloii(s) : 3 (sur 3 ^chaatiUons re^us) 

Nombre de rapport(s) d' analyse : 2 

Reference de(s) rechantillon(s) : 



188/07 995475 



Resultats (Cfreferentiels en vigueur : AMA/reglementadon nationale : Contr$le en competition) 
Date de debut des analyses : 23/07/2.006 

Methodes de d^pistage utilisees : chromatographies gazeuse (ES02, E$02C, ES04, ES05) et 
liquide (ES03, ES03B) coupl6es ou non a la spectrom6trie de masse, immunochimie (ES06) et 
colorim^trie (ES08B). 



nonclusions : )(lecherche d e substance^ ^opan^es negative 



NB : Echantillon N* ffffHf'' Les resultats des essais ES04 et ES05 ne sent paS 

exploitables en raisbn d*ime inhibition de la ddrivation due k une interference 



J.de 



Destioataires t 

- Union CycUste Internationale -C-VARIN (CH 1860 AIGLE - SUISSE) 

- Dr. GENSON, Charge d'instniction a la Federation Fran9aise de Cyclisme (4 lue du Pocte - 33700 MERIQNAC) 

- Prfeident du Conseil de Piivention et de Lutte centre le Dopage (39 rue St Dominique - 75007 PARIS) 

Le laboratoire n*cst pas responsible du prclivctneat des cchantiUons. La reproduction de cc rapport d'analysc n'est autorisce que 
^us sa fonne intcgrale. tl est confidcntiel et comporte I pagcCs). 

l/l 




143, avenue Roger Salengro - 92290 Chltenay-Malabry - FRANCE 
Telephone : + 33 (0)1 46 60 28 69 - Telecopie : +33 (0)1 46 60 30 17 - e-mail : direction® Inddcom 



LNDD0380 



B15: 

• 2006 ISO (COFRAC) Inspection Report 



LNDD0381 



cbffrac 





ills' 



RSferentlel : document Cofrac LAB REF 02 (NF EN ISO/CE1 17025) 



RAPPORT D'EVALUATION N" 1051891 



Nom du laboratoire : Laboratoire National de D6plstage du Ddpage (LNDD) 
N°^^> d'accreditatfon : 1-1 174 



Type d'evaluation 



Initial 



Renouveilement 



Surveillance n* 



Extension 



Cpnnplementaire 



Supplementaire 



Champ de revaluation (domaines techniques et sites) 



Dopage humain 



Dopage humain 



Ce rapport d'6valuation comporte S-S pages et 2 annexe(s) 



Responsable d'evaluation : 
^ C6cileVASSEUR 


Date : 

06/03/2006 


Signature : i ^ 



LAB FORM 04 - Revision 02 - Dicembre 2005 



©Cofrac 2005 



Foriol 
LNDD 03 8 2 



RAPPORT D'EVALUATION N' 



1051891 



Page 2/ 25 



DEROUUEWIENT DE L'EVALUATION 



Site* : Chatenay - Malabry 



Nom - PrSnom 



VASSEUR Cecfle 



LE BIZEC Bruno 



AUDRAN Michel 



LOISEAUX Jacques 



Date de revaluation : 



9et10Fevrier2006 



Composition de I'equipe d'evaluation 



Qualif. 



RQ 



Domalne(s) de competence technique sur tequel 
I'6valuateur est mandate 



NF EN ISO/CE1 17025 



Dopage humaln 



Dopage humain 



OB 



Type 
audit 



R+E 



R+E 



R+E 



Dur6e 
jour(s) 



2j 



2j 



1J 



2j 



Q-^vafuateurquaiiticien A :6valuateur technique T: expert technique 

J :6valuateurquatlScien en formation Guniot) OB : obseofateur .^ „ ^ « P'^^^'^^Tx 

Idenmerle responsabte de l'(iqu{pe d^ivaluation paria lettre R devant to letbe correspondant d la quartficaV<m de revaluateurmandatd 



t: Initial 

R ; Renouvetlement 



$ : Surveillance 
E: Extension 



Cp : ComfdSmentaire 
Sp : Supplimentaire 



Nbm-Prenom 



LAURENT AuT6fe 



MOLINA Adenne 



SALVADOR Amifenen 



ROULIAND Inarid 



GAlU-ARDAgnfes 



PASCAUD Laurent* 



QARCIA Myriam 



LAHAUSSOlSAnne 



pAlLLOUXteabelle^ 



BmsSQN Cofinne" 



^aONGOr^GUGynthia* 



FRELAT Claire 



'CERPOLINI Esther 



Personnes rcncontrdes et services visites 



CARREAanfes 



BENRAHMOUf^E Mustaoha! 



THOMAS Jean Phflippe 



HENIN David 



CHAUVEAUJohann 



Fonction - Service 



Assistante quaHtS 



RAO- COLT 



Assistant mStrologie 



Analyste- Biologie 



Nom - Preribm 



LOUBETCaroRne 



MECH1N Naflialie* 



ROUSSEAU TTjleny* 



CARIOU Mariorie 



Anatyste- Biologie 



ROUSSEAU S6bast!en* 



Adjoint DC GC- Secteur 
GC 



DE MIN Kanne 



Anaiyste 



Analyste RetD-DCDC 



Resp. $ecteur LQAAS 



Chef du ddpartement 
R&Dch«nie 



l^sp. secteur IRMS 



VASSAL Emmanuel 



LASNE Francolse 



MARTIN Jean Antoine 



fUlARTIN Laurent 



Analyse spedafisSe R&D 
DRDC 



Resp. secteur 
confinriation CG 



Responsable metroiogie 



Anaiyste stagiaire 



Secretaire g^n^ral 



DESPRES Emine 



BONDU Gr^oty 



GALATOLA Christine 



DETERPlGNYUurent 



A2ZOPARDI John 



Resp. I^essources 
humaines 



Analyste 



REDON David 



FERARY Sandra 



DE CEAURR1Z Jacoues 



Noms soulignes^persoimesprdsentent aia deux reunions d'ouverture 
* :personne5 rencoritrees par M. Le Bizec 



LAB Fomi 04 - Revision 02 - D^cembre 2005 



© Cofirac200$ 



Fonction - Service 



Secretaire technique 



Chef de d^artement 
(contraie chimie) 



Analyste- contrQIe chimie 



Analyste GC et CQT 



Lx>glstique 



Secretaire adir^nistrative et 
tedinique 



Responsabie du suivi du 
budget 



Chef de dSpartement R et 
D Biologie 



Analyste Biologie 



Anaiyste Biologie 



Technidenne Analysts 



Analyster Secteur GC et 
LC 



Anatyste GC 



Analyste GC 



Logi^que 



Analyste 



Resp, installation technique 



Directeur 





Folio 2 
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F&VPPORT D'EVALUATION N** 1051891 Pages/zs 

VALIDATION DE LA PORTEE D'ACCREDITATION ET DU CHAMP D'EVALUATION 

Le responsable (revaluation pourra dStaillerIa Uste des competences* ou renvoyerii de$ elements de port6e d'acci^itat'on en 
annexe, parexemple annexe technique ouproJetd'accrMitation (annexe ! d fa convention ou fymiulaire LAB Form 20) 
* les competences induent analyses, essais, 6talonnages, pteievements et echantillonnages avec !e$ ^ventuels degres de flexitime de 
laponee. . ^ 

PORTEE D'ACCREDITATION EN VIGUEUR : 

o Annexe technique ^ Tattestation d'accr^ditatlon : 
Annexe 1 transmise par le cofrac en annexe 2 de ce rapport. 

o Donn§es de I'annexe technique a mettre a jour (hors extension/suppression) : 

La port^e modlfiee transmise par le laboratoire avant revaluation est jointe en annexe 1 de ce rapport (les 
demandes d'extenslons.y sont Incluses) 

■) . 

Donn§es de I'annexe technique supprlmees en ouverture de Taudrt : 



DEMANDE D'ACCREDITATION INrriALE Oli EN EXTENSION: 

o Demande d'accr^ditation ou demande d'6vaiuation de nouveaux signataires^ des rapports 
accept^e par le Cofrac prealablement a la visfte d'6valuation : 

Cf en annexes d ce rapport 



) o Demande d'extenslon ou demande d'evaluation de nouveaux signataires^ des rapports 
accept6e par I'^qulpe d*6vaIuation en ouverture de la visite d'evaluation ; 

Demande de supprisssion d'un signataire :M. Carando 



CHAMP D'EVALUATION (si different de portee d'accrdditation en vigueur et/ou demandie) : 



1 . 



uniquement dans le cas des programmes d'accrSdita^on reglementaires. 
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RELEVE DES ECARTS AUX EXIGENCES DE ^ACCREDITATION PAR LE COFRAG 



Chapitres concernes 






NA 
NE 



N*1iche(s)d'6cart 



N* hearts 
ciltiques 



Commentalres (prddserle cas 6ch6ant} 




NA:non^ppI}cableouNE;:nqn-&(amln6ouddQnfiimer 

Ecart critique': 4cart met^int en cause la fft^Hfte desr6sultatsoui'apiittxiedu ^stime de mana^mentlt maintenirle niveau de qualit§ desprestefkms. 
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DESCRIPTION DE LA SITUATION OBSERVES 



LStatutJuridique 

^' Pretaser si changement depute la demlfere visite d'6valuatidn ou noncorrespondance avec rinformatton ftiumie par le Cofrac. 

pepuis le 28 decembre 2001 (d6cret n"200i-1368). le LNDD est un §tablissement public national d caractere administratjf plac§ sous 
la tutelle du Minlstre diaiig§ des Sports. . 



2. ActlvitSs du laboratoire 

Ti iypologie de 1^ dieht^le. (Interne, externe,,..} '■ "■ ~ — — ~ 

2. ^rpe5dedemandes(cpntratsannuels,demandesponctuelles) 

3. lesacth^Ss sort-files r^partiessurplusteurasHes/meniesauselnd'Instaflationsinobiles? 

4. autres actlvft6s que celJes d'essals/fitalonnages (R&D. conception de prodults, .,.) 

5. que represente, en volume. I'actlv»6 couverte par la portee d'accrSdiiation par rapport a facUvltS hors porlee d'accrWitatlon ? 

6. les prestaHons dans la portte rfaccrMltatlon font-elles fobjet de rapports avec reference h raccr^itaUon ? Dans quelles proportions ? 

Irf 4?^'^-®?-."" «Jes^,^ 'fboratoircs Inlematibnaux de contrSle antldopage.et le seul laboratoire en France agree par fAgence 
Mondlale Antidopage (AMA) pour effecluer ces analyses. II est aussi te seul laboratoire agree par le MinistSre charge des Sporte dans 
le cadre de la r6glementation nationale. II effectue des analyses dans le cadre de I'artide L.3632-2 du code de la sante Dubfiaue et 
assure la gestionet renvoi du materiel n6cesisalneauxpr6l§vements (hors accr^itation), r m 

Toutes les analyses sont rSalis^es sur le site de Chatenay Maiabry. 

A ce frtre. le laboratoire realise prindpalement fanalyse des 6chantillons blologlques pr6lev6s lors des contrdles antidopage, pour les 
tesoins du MInlstere charge des Sports mals aussi pour des federations IntemaUonales (conventions). Dans ce mSme cadre ii peut 
6tre anient a rSaHser des analyses pour des gouvemements etrangers. Le laboratoire n'accepte d'analyser que des ichantillons 
provenant de sources corinus (« en cpmpSfitipn ») dans le cpntexte des programmes de contrfile du dopage. Pour les §chantillons 
« hors compStHlons )>. ne sont acceptes que ceux faisant partie d'un programme antidopage. 
Les analj^es Issues de oontrOles antidopages nationaux repr§sentent 95% de I'adivltS du laboratoire. 

Outre les activitSs de controle. le laboratoire a aussi des actlvlt6s de recherche et developpement (validation des m^thodes, mise au 
point de nouvelles analyses...) et d'asslstance technique et sdenttfique aux actions de prevention men6es dans le cadre de la lutte 
centre le dopage. . '" '"'^^ 

• Le laboratoire est constitue de 4 dSpartements : 

- Le departement Contrdle et D6veloppement Chlmie (DCDC) est en charge des analyses conventionnelles au moyen de 
chromatograpme gazeuse et liquide coupl6e ou non a la spectrometrie de masse. 

- Le departement Recherche et Developpement Chlmie (DRDC) a pour mission de rechercher et metlre au point de nouvelles 
methodes analytlques pour mettre de nouveaux prodults ou prbc§d6s interdlts : sedeur « recherche et developpement » et sedeur 
« analyses speaalisees»commeriRMS,objetde la demanded*extension) ff ^ 

- Le departernent Recherche et Developpement. Biologle(DRDB) a pour mission la mise au point de nouvelles methodes 
d analyses de biptechnologle pour mettre en evidence des nouveaux prodults interdlts et d'ameilorer celles existantes: sedeur 
« Recherche et Developpement », sedeur « contrSle et d6veloppenfient Immunochimique » et le sedeur « analyses spedaHsees » 

- Le departement de la logisft'quetedinlque (DLT). 

•^viron 9000 ediantillons sont analyses par an soit entre 700 a 900 §chantnions par mois (sur 11 mois). La maiorite sont des 
.-^hantillons unnaires blen que la demande d'analyses sanguines soit en augmentation. 
U pon«que du laboratoire est d'emettre des rapports avec reference d raccredltatlon pour les analyses decrites dans la portee 
aaccreditation. 



3. Liens avec i'organisatlori 

Si le laboratoire eistun d6parfbment d'une organisation '. '' ~ — ■ 

1. quelles sont les actWites des autres departemeritsderprganisation? 

2. les autres deparfements lnter\^ennent-ils dans le processus opSratFonnel du laboratoire "^ 

3. queHes Mrt les dispositions prises pour assurer que le personnel n'est sujetii aucune presslbn susceptible de rrjetbe en cause la qualfte des 
travaux? ^ 

.4. des rwyeris pu services sorit-ils mis en conwnun avec d'autres departements ou organisations ? • . . 

Le laboratoire evolue hfetoriquemer^t dans un cadra institutionnel. Depuis 1989, le laboratoire est soumis aux regies d'un controle 
finanderfipnonetdepuis1997acellesdelacomptabllJt6publlqu€. wuuuic 

?n®iSfS'^JS??..t^'111Sf ;i^"^ '^ ""T"®' .'"^"*^ P^"' ^®^"'^' *'"® '® personnel n'est sujet a aucune prasslon commerdale. 
finandereou autre pouvaiit mfluer sur leur jugement technique. Les resultats n'affedant pas les prcscripteuis (dients). U 
remuneration du personnel diarged effecluer les analyses est independant du nombre d'echantillons traites et des i^ltats de ces 
analyses. Le personnel est compose de fondionnaires et de contraduels de la fondlon publique pour le personnel tedinique 
TQus les echantrllons amvent sous couvert de I'anonymat et ne peuvent etre relie au sportif conceme 
Le laboratoire a ses ressources prbpres. 
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4. Gestion de la documentation 



1. d^cilre succinctement le mode de gestion des documents et cpmment^r son adequation par rapppit au type cTactiyit^, d la taille et & 
rorganisation du taboratpire 

2. quels sontlesnwyensdeveille pour les documents der^f^encede source ext&me? 

La structure docunrientaire mise en place est de type pyramldale : manue) assurance quaiite, procedures, modes opSratoIres, 
instmcSons et enregtstreitients. Les documents papier font fbi. Le laboratoire utilise un logldel de gestion documentaire (INQA 9000) 
afin d'assurer runldt6 deces documentis Ondexage. suivi des modifications, sulvi des revues et/ou rSyisionsM.) en particulier pour les 
documents de prescnptidn et les Ibnnulaires d'enregistrement Des correspondants quaiite intervi^nent dans les diff§rents secteurs 
Ekfin de s'assurer de la bonne difhistori et prise en compte des documents (nombreux) et de PadSquation du syst&me a Vactivite.- 
La gestion de Id docunrientation exteme (decrtte dans la proQ§dure P-GR-01) conceme les documents Cofirac (liste LGRd2}. les 
r^fSrentiels de PAMA Oiste LGR01) ainsi que les referentiels techniques. 



5. Sous-traltance des essais et des dtalonnages 

'■ T. poliflque de sous-traitanoe du laboratoire '■ '~'- ' 

2. volume d'ess3is/<§tatonnagesobJetderacci^ditation sous-traits depuisledemter audit 

3. mode d'ivaluation de la comp4itenos du sQus-trattant . 

A ce Jour, aucune sous-traitance n'est prSvue ni r§aliste. 

En effeti'selon ies exigences de i'AMA d'une part, le laboratoire doit effectuer les analyses dans ses propres locaux, aveo son propre 
personnel et son materiel et d'autre part, la r^lementatipn ^n^aise exige un laboratoire agr§e (le LNDD 6tant le seul en France). 
(Une d-marche a toutefois et6 entreprise aupres des autoritto concem6es pour envisager une possibility en cas de dSpassement f <a 
capacity d'anaiyse du laboratoire). 



6. Dynamique d'am^lioration du laboratoire 



1. gestion des rSciaiinationset des travauxnonconfonnes 

2. modaiites de mesure de ia satisfaction des clients 

3. actions correctives el prtveritives . -^ 
4. ' audits et revues de direction 

5. suivt/redgfinWon des obJectiEs et dynamique d'amSiioration 

La'gestion des di^erents outils de dynamique d'ameiioration est dScrite dans le manuel quaiite et des proc^ures spSdfiques . 
Depuis le dernier audit, 7 reclamations ont^t§ enregistr<les (jndhe E-RE-01} et tra'rtees seion les dispositions prevues par la procedure 
P-TR<-01. L'examen des tidies de r^amations n^1 et 3 n'a pas amen^ de remarques parb'culieres. 

La gestion des travaux non conformes est dedenchee par les responsables des secteurs concemes selon des dispositions d^crites 
dans P-TNC-01 «traitement des ecarts» et conform^ent aux referentiels. Cinq types d'^cart peuvent etre enregistres (E-EAr10). 
Ainsi, en 2005 , orit ete trait^s des hearts foumlsseurs et : 

121 hearts anaiyfiques 

158 icarts d la r^f^ption 

31 hearts materiel 
T 23 hearts organisationnels 
Ces ecarts font Pot^t d'un suivi. et peuvent amener d la mise en place dactions correcfives, d'amSlioratibns et/ou d'ac*' -:)$ 
preventives. Dans un soud d'ameiioraton, des indicateurs qualitSs (E-IQ-OI) ont et6 mis en place sous forme grar^ique (afiidu^e) 
afin de comparer, en particulier, les (§carts analytiques mois par mois. 

La mise en oeuvre des actions correctives est g&r&e par les responsables techniques des secteurs concemes et/ou vue en r&union 
qualKe. Bles font alors Tobjet de pianitication et d'uh suivi. L'efficadte est notaniment evalu6e et suiyie d Faide de tableaux mensuels 
sp^dfiques de cheque type d'Scart. d'indicateurs quality, du planning annuel des actions correctives ajx 6ciart& analytiques. 
La gestion du suivi des actions correctives et preventives est rSa^^e ^^f aide du logldel INQA. 

3 actons preventives ont etS ouvertes en 2005 et le personnel a S sa disposition un formulaire « proposition d'amelioration du systeme 
quality » (E-ACM)5). 

Uorganisation de la premiere enqu^te de satisfection aupres des « grands dients » et des « grandes federations yy (en terme de 
nombre d'anaiyse realise pour ces dients), dans le respect des regiements eh vigueur, est prlvue pour le mojs de mars 2006. Le 
laboratoire pr^ en compte les reclamations ou demandes de darifications ainsi que retours positi^. La possibilite d'assister h une 
contre-analyse est envisagee. En temrie d'indicateurs quaiite, le tabaiatdire s'est fixe d'ameiiorer les deiais de reponse et le suivi des 
« series dttes urgentes » afin de satisfaire son client prindpa). 

Les audits internes sont conduits oonfonnement & la procedure P>AQ-01 et aux referentiels (NF EN iSO/CEI17025 et ILS). lis sont 
pianlfies (E-PL-AQl) et realises par des aud'rteurs independents du poste audite. 7 auditeurs sont actuellement qualifies et 3 en cours 
de fom^on. L'habilitationest basee sur tine formatioh.tiieorique (iriteme et/ou exteme) et praitique (binOme). Des reunions d'auditeurs 
sont organisees (au mdins une tous les .15 rnois). Afin de maintenir son habilitation, un auditeur doit avoir realise 2 audits sur 15 mois. 
Les dossiers de Myriam Garda, Esther Cerpolinl et Arine Lahaussois ont ete vus. 

Les audits font i'objet d'un rapport et eventuellement de tidies d'ecart (E-AQ-04). Lies actions alors S mettre en oauvre (formallsation et 
plan^cation) sont enregistrees et suivies dans unie fidie d'action spedfique E-AQ-Q3 (differente des fiches d'adio'ns 
correctives/preventives emises hors audit interne). Les rapports et resultats d'audits Internes des differents sedeurs analytiques sont 
mis a disposition de i'ensemble du pe^onnet. 
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7. Fonctipns eld du laboratoire dans? le champ de I'i^^luation 



~^' Pow* ». R ^ E. pr6ciser les tttulaires et supplants des fonctions cfe s. notamment les slanataires d^ fannnitc h'^,.,,;^ ». . ^'^t^iz '■ — ' 

2. Pour S. renseigner cet encart en cas de modification dans \e& fbnSns ST^ signatem des rapports oessa«oudetalonnage 

" K?3"f H! ?f "[? ^* dfrecteur du laboratoire depuis 1997, d est signataire des rapports d'essai. 

- Nathalie M§chln pi^ente au laboratoire depuis 2000 est chef du dfipartement ContrSle Chimle et signatelredesmPDorts d'essai 

- Fiangol^ Usne che^du d6partement Recherche et D6veloppemeat Blologle (depuis 1998) est s lanata^rdefri^nnrtrri 'l^^^^^ 

- Sandra Fera»y. chargee d'fetude est aussl slonatalre des rat^p orts '^ 'T / ^k ^ihi^i^uc ues rappons a essai , 

?7ro&ScO^,^ suppression d'un signataire: M. Carando (chefdu d^partemerit Recherche et D6vel6ppement AnalyUque jusqu'au 
La foncfion de chef de departement Recherche et Dfeveloppement Chlmie est occup§e par Corinne Bulsson depuis novembre 2005. 

- Adeline Mofina^ pijsenteau laboratoire depuis 1 998, est responsable quality et chef du d§partement Logistiaue Technioue fCDL "n •< 

- AurSIle Laurent est asslstante qualite depuis septennbre 2005 (rempla<iment de Sandrine MartS '^'^''"^ Technique (CDLT) ,< 
^- Agnfes Carr6 est responsable de la metrologle et de flnstrumentatlon. Elle est ay laboratoire depuis 1999. 



1 8. Personnel 




1^ tes tondions et les crftSres de qualification sont-fls definis et pertinents? . 1 

2. les affectabons et habllitaaons sort elles coherentes avec les competences des personnes ? 

3, comment le maintfen des hablBtatlons ou de competences est-ll assure ? 

(^condustbnsevalO^teurs techniques 

Les dispositions concemant le recrutement, rhabilitat'on et la fomiation du oersonnel sont d^critAn rinne Ia man. ,«i «, .oi»a i» ^. - ^ 

Pourrhabilitationlnitia 

qui sont prises en conr 

que ce processus soit 

de la fiche d'6cart n'2. 

Une re\aie annuelle des habilitations est realisee et une fiche de r^habrrtation a ^e mise en dace le main«*»n ho* nom«A4-.r,^ * 

notammert effecluS par I'analyse de tests lances de maniere inoplnae enTjS^e ou^^ 

^^dogers d'Emilie Despres (technldenne analyste). Mustapha Benrahmoune (analyste stagiaira) et aureHe Laurent ont ete 

La coherence entre I'affectation et les competences a pu etre constatee. 

pi ternie de fomiatlon (exteme en particuller). les dispositions du laboratoire Dr6voIent au mofn<s imo ft,rm=«/v« c., >» « • 

1 9. Installations et conditions amblantes ^~] ~. ~" '. ' — ~~ j 

2. Pour S. tntllquer si des d#m6nagements/am6nagements ont eujeu depuis la demiire vislte d'6valuation. 
cf conclusions &^uateur$ fediniques 
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10. Equlpementettragabilltddu mesurage 



1 



I ««««l^n ot Ja «nxri des 6auiDements sort r6alis6s par les charges d'instrumerrtation du d6partemert sous la direcUon du chef de 

)tJ^^Zntlt!u^^b^1^SSode^la gesaoS du mat6riel est sous te oonti«le des charge rflnsjimertaton des secteurs 

^ 2^SS"ti Ste^C^nt dffi dans te manue. qualitd et des proc^duTBs et/ou Instructions sp6afiques. ,1 en est de meme 

P^^'^^SSiffateiS'rS^un sulvi metwloglque sort les volumes <plpettes). les masses, la temperature (sonde pour la centrate 
Les 9rar^®"'l^^^j^S^ cTonde (plaques o^ues). Les 6talons de r§f§rences sort raccordfes par des 

Sd'S^aSS ?S?S! ir^utatr^^^^^^^^ ^^n^ pffilng'definis et sulvls rigoureusemert par le responsable 

mStrologle et son asslstart. ...../ ti\ 

I « «.rfnfi«.nWo rfPQ *tm/es est rSalisSe par un sod6te accredite (sur site). 
" Us^SS^JfnvS^url^alo^^^ etv^rififee en interne avant utilisation (const^ de vferifi^tion interne 
: L^^m^^lSlSirsort envoy^s tous les 3 ans. Les masses de travail sort etalonnees en ,rteme annuellement et selon des 
procecteres 6tabRes. Les balances sont v6rifiees en interne et §talonnees annueflement ; 
-les Plaques optlques sont raccordies tous les 2 ans. 
Le laboratolre est aussi amen6 S utiliser des materiaux de reference certfies. 



l44 I«^rt»itdesdemesure.oualit6desr6sultatse tcomparaison8intferiaboratolres 

1 . Pf^cfecr te danarcne o ^'^" ^ ^^^^^^^ ^ ^ a\»m de ses rtsuttats (CIL, utilisation de matSriaux de r§f6rence, .,.)? 
|^22;^raStiqu%ou^randeutsphysiq^^^^ 

1 • u i«j«. r6=.i!« M pvniolte des contrOles quality syst6mafique (utilisation de matferiaux de reference certifies), des consoles 
nuaSSSfJ i d%'4SS &ude'orgiises par FAMA. centrales Inoplnes par des autort^s sportlves. 

tests WAADS (tests organises entre laboratoires agrees par I'AMA), 

cf conc/os/ons ivaluateurs tedinlques et tableau d Joint 



12. Rapports sur les rSsultats 



3 



1 — sous quelle forme tes rapports sont-as en«5 (fomnat papter/numerique) ? 

2. les rapports comportent-fls des dfedarattonsdeconformlte? 

3. les japportsd'essatementionnent-ils des avis et interpretations? 

Les napports d'essais sort emis sous format papier. 

Les rapports peuvert mentionner des declarations de confbm.it6 et 6vertuellemert des avis et interpretations (cf fiche d'^cart nM). 

fiche 
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PROGRAMME DE COMPARAISON INIBRLABORATOS^ 
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AUTRES COMMENTAIRES ET CONCLUSIONS DU RESPONSABLE D'EVALUATION 

Reprendre au minimum les points stdvants : / 

1. informations complSmentaiFesSventueliessur les hearts I solder etnouveaux hearts 

2. Points fbfts ei aspects sensibieis du laboratoire, en compliment des conclusions teciiniques et notamment sur le plan oFQanisatkMinel 

3. Avis quant d ia pe^ence des actions et d^ais proposes en r§ppn$e aux 'gventuels hearts re)ev^ et quant ci la capacity du lat»ratoire & 
solder cesecarts ! 

4. Appreciation giriirate quant d la competence organisationneile et technique du laboratoire pour rialiser les prestations d'essais, d'anaiyses 
ou d'^lonnages daris ie($) dQmaine(s) conceme(s) 

5. Avis quant aux preuves d'acb'on fbumies apres la visite d'dvaluation et commentaires dventuels 

N^:S6parerlesen^t$s4valu6es^ssalMna[yse,^talonnage). 

U^qulpe d'6valuation remercie j'ensemble du personnel pour son accueil, sa collaboration et son Implication tout au long 
de revaluation. 

Uobjet de ces 2 jours d'^valuation etait de verifier sur place que les dispositions prises par ie laboratoire pour assurer la 
quanta des prestations, objets de sa port^e d'accr^itation (dopage humain) et de sa detnande d'extension (dopage 
humaln) sont techniquernent valides, adapt§es aux prestations r6alis§es, confonnes aux exigences du Cofrac, et que ces 
dispositions sont effiectivement etefRcacement appliqu6es. 

L'6valuation a 6t6 men^eseion la nonme NF EN ISO/CEI 17025 version 2005 mais aussl selon le r§f6rentiel ISL de 
I'Agence Mondiale Antidopage (AMA) et a penmis de solder les fiches d'^rts releves lors de {'audit precedent 

Depuis le dernier audit, un signataire a quitte le laboratoire (M. Carando)' et un renfbrcement de I'effectif au niveau du 
laboratoire biologle R&D et cWmie a eu lieu (renforcement materiel pour TIRMS). 

Au cours de cette Evaluation, 7 fiches d'6carts non critiques ont 6t6 femises dont 4 (n"! a 4) concernent le referentiel NF 
EN ISO/CE1 17025 (2 sont communes aux deux referentiels : n*3 et 4). Les commentaires du laboratoire ont ete transmis 
apres revaluation. 

DiffSrents points forts ont pu §tre mis en Evidence au cours des deux jours (cf conclusions techniques) : 

- un personnel competent et motive, 

- une Implication de Tensemble du personnel dans la vie du systfeme qualite qui est adapte en fonction des 
secteurs concemes (relals assure par les correspondants qualite notamment) 

. .- .un systeme de management de la qualite qui repond de fa?on globale aux exigences de la norme NF EN 
" ISO/CE1 17025 :2005 et du LAB Ref02 (et ISL) : metrologie, revue de.conti^t audits internes... 
^ un soud d'ameiipration avec Ja recherche dindicateurs coh6rents, une equipe « qualite » reactive (certains points 

releves ont ete comgesau cours de revaluation), 
-r une tra^abilltesatislaisante (rapports n" 52/02, 95/01) 

Les points sensibles et axes d'ameiioration resident notamment dans les ecarts releves : 
• ameiioration/opUmlsatJon du processus d'evatuation des foumisseurs 

> VeillerSintegrer les nouveauxdocutrientsd'enregistrement dans le systeme documentaire, 

> poursuivre le travail d'ameiioration de mise en oeuvre et suivi des actions correctives et preventives et de mise en 
place des enqu§tes de satis^ctipn. 

L'equipe d'evaluatibn a cpnfiance dans la capacite du laboratoire d proposer des reponses pertinentes aux ecarts 
releves, ce qui a pu se verifier S reception de celles ci. 

En cpnciusicn, les evaluateurs ont confiance dans le laboratoire tant au niveau technique qu*organlsationnel pour 
realiser les prestations objet de sa po^tee d'acdreditatipn annuelle et donnentiun avis fevorable pour les demandes 
d'extension. ' 
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AUTRES COMMENTAIRES ET CONCLUSIONS TECHNIQUES 




Programrne / Domaine de competence technique evalu^ : 



Dopage humain (chimie) /referentiel 17025 



Reprendre au minimum tes points sulvant$ : 



1. Informations complSmentalres sur les 6carts a soWer et houveaux hearts reiev^ 

2. IdentifiMBon das p'r^tions d-essais et cf Stalonnages observ6es el des verifications de tracabiHt* effectuSes durant revaluation 

3. Points forts et aspects senslbles,du laboratolre (au plan tsciinique) «"ewuees aurani i evaluation 

*' idSSm °" ^ ^^"°" "^^ equlpements de rrwsyre ou d-essais. des locaux. de la documentation technique, des dossiers de validation le cas 

^ Ss^S^S *^"'^"^ **" Pefsonnel rgaKsant les prestations accreditees, notamment les nouveaux pereonnels at les nouveaux signataires 

6. Avis quant S la pertinencd des actions et dSlais proposes, ou des preuves d'actlon foumles 

7. Appredation quant h la ownpetence technique du laboratoire pour rSaBser les prestations d'essais ou d'6taIonnages dufdesl domainers^ 
ooncem6(s) et ie cas §ch6ant pour fetendre sa portSe d'accreditation eiaiunnages au^aesj aomaine(s} 



LSvaluationclel aptitude du Laboratoire National de Lutte centre le Dopage (LNDD) d mettre en oeuvre les methodes 
pr&entees en hors pi^gramme (CPA condem6e: Blologle M6dlcale) a eti cinduite les 9 et 10 fdvn^r 2006 Uaudrt I 
consists en I e)^rnen d'une quarantalne de methodes identifi6es ESDI A-ES07 et EC06>EC40, Cl-aprfes les prindpates 
conclusions de fBJ (pr6sent6es lors de la reunion de cidture) : pnncipaies 

^Introduction 

VET a tenu # remercfer des personnels du LNDD audit^s et souligne la franchise et la passion qui ont Smaille les 
^changes durant ces deux joumeesd'audlt. h«*»'uh 4ui um emame les 

2'-lmpressions g^n^rales cpncernant le personnel 

Le personnel possede sans conteste une tres bonne connalssance des m§thodes mises en ceuvre : 11 a su demontrer sa 
competence et son savoir-faire sur <le nombreux.aspects. tant analytlques, chlmbmetriques que metaboliques dans le 
domaine des r6sidus de substances dopant^s ^ I'fetat de traces au seln de n^trices blologiquS cximDlexes 
Sfl oITSlSir^' ^-^""^^^P^ ^^ '^ spectrom^trie de masse nefeitaucun. doute qu'il. s'agSe d% ^prS 

3-lmpressions g^nerales concemant les locaux 

Les locaux sont adapt6s a la bonne mise en oeuvre des methodes objets de la demande d'accr^ditation. 

4-lmpressions generates concemant le materiel 

Les instmrnents de mesure de type spectromelre de masse sont en general en nombre et en quallt6 parfaltement 
nf r SI?- w"^"'^ ^^ ^T ?^ '^f^a^ ^^ substances dopantes dans I'urine ou le sang. Les objecSchlTen So4 
f riL?i^^n";i;^- ^^S'^T^' ^^ "^^P des couplages chromatographlques au profit de la LC sont en cours de realfeatfon 
in.?2^ L£^r«*"%''^ ""^^^V^ I^Pg'^ ^^P''^"® ^ ^*^ ^^*^ pour acc6l6rer !a mise en place officlelle de aS 
jour les.st^roTdes gonadiques naturels. En revanche, les exigences de WADA en terme de MRPL pour cerSnS 
-substences anabol^ntes obllgera le laboratoire a falre Svofuer sa stratSgle en terme d'acqufeftlon de materiete 
analytlques plus perfomiants et adaptSs. en roccun-ence de systfeme triple quadrlpolalre. «i"'«'flon a® maieneis 

S'Impressions g^n^rales concernant la gestion des dchantillons 

if^'^5*^L" '^^ ^cJiahiillons a.6te jugfe adaptSe et efficace. Des essais de tra?abHit6 (montante et descendante) ont 
6t6 conduits avecsucc§setconsld6r6scbmmetr6ssatistaisants. ^ociiucme;oni 

6-Mise en ceuvre de la mSthode 

La mise en osuvre pratique des diverses Stapes de prSparatJoh de I'Schantillon, i.e. I'hydrolyse enzymatlque I'extraction 
^quide/liquide ou sur phase sollde, et erifin la derivation, sont gSneralement d^ Stapes bien conS^UhteS^n 
des signal^ !jc>temment en ^ qui conceme le diagnostic de premiSre Intention (sej^ration des SchSloi^^ S 
nSonn^S^^iSo^^lJ^f K^ ^"'-'^ ^^^"^^ HiacroprocSdures de retraitement ada^tees et^ unrS for^^on^ 
pereonnels & I inteiprStation des signaux spectromStriques. Le secteur d'activitS GC^RMS est eaafement frS tJen 
mattrise. un maximum de precautions analytiques Stant prises par les acteura de I'UnitS egaiement trSs bien 

7-Qualft6 de la mesure (feux negatlfs/posltife, criteres d'Identificatlon, incertitude et dosage) 

^°"S^.®I!i. njghodes spectromStriques, les dispositions nScessaires sont prises pour Bmiter le taux de faux neaatils 
par Misation d'Stalons internes. d^Schantillons supplSmentes. L'identification de TanalyteTn Siase de^^^ 
a^cie criteres chromatographlques (temps de retention absolus ou relatife) et s^Swques (rapport dTnsTde 

^,'?!Sf "fl^* ^trln? ?"^ ^gen^ WADA. Les mSthodes sont aujourd'hui vSes en b7nn7TdS fZe g^ce 
S un tfayarconsidSrable rSalise en 2005. Quelques methodes restent encore ^ valider. ^ 
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fi-Irnoressions g6n6rales concernant la participation aux essais d'aptitude .' ^ ,u ». 

Le lijDD participe annuelfement a des tests d'aptftude en simple aveugle (WADA, WAADS). Les r6sultats du laboratoire 
sont svst§maliquement consign§s par le chef de dfepartement contrfile et devetoppement chimle. pour transrnisslon S la 
DIrectloh et au personnel technique ; les resultate sont trfes satisfalsants. et en ca§ de dSfaillance. undossgrd acton 
correcdf est ouvert (exemple du metabolite cartx»cy-THC dont les conpentrations ont 6t6 surestm^es dans I EIL WADA 
2006-PT-03). 

S-Les ilcarts 

Les deux fiches d'ecart de I'audtt precedent ont 6t6 levees par verification sur site. 
Cinq fiches d'6cart ont et6 rfedlg^es sUrte ^ cet audit 

En r6sum§. I'Expert Technique estlme qua ie LNDD est incontestablement capable de mettre en <»"vre avec una 
bonne efflwcite les mcthodes objets de la demande de renouveltement et d'extenslon. Les exigences WADA en 
terme de MRPl, ou de points ^'Identification doivent §tre satisfaites. Ulntroductipn de techniques de mcsure 
plus sp4cifiques facilHera h court et moyen terme ram6lioration des performances des methodes en particulier 
pour les anabolisante. 



Expert/Evaluateur technique : 
Bruno le Bizec 



Date : 



10Fevrier2006 



Signature : 
Original signe 
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AUTRES COMMENTAIRES ET CONCLUSIONS TECHNIQUES 



Programme / Domaine de competence technique evalue : 



Dopage humain (biotogie) 



Reprendre au mtnbnum le$ points suhrants : 

1 . Infbmiafions compl^mentalres sur les 6carts k solder et nouveaux hearts relev^ 

2. WentifiMBon des prestations d'essals et d'fetalonnages obsetvSes et des v6rifJcatlons de trafabililS effeduSes durant revaluation 

3. Points forts et aspects sensibiesdulaboratoIre(au plan technique) 

4. Ad^uation et gestlon des 6quipements de mesure ou d'essals, des locaux, de la documentation technique, des dossiers de validation le cas 
ecneant 

6. Competence technique du personnel rfiafisant les prestations accreditees, notamrnent les nouveaux personnels et les nouveaux signatalres 

6, Avis quant &!a pertinence des actions etddlals proposes, ou des preuvesd'actionfoumles 

7. ApprfecJ^n quant 4 la wmp6tence technique du laboratolre pour rSariser les prestations tfessab ou d'6talonnages dufdes) domalnete) 
conc8m4(s)etle cas echeant pour etendresaportfeed'accr^itatton y«» uu^ucj.; uwiname^sj 



L'audit r6alis6 le 7 fevrier 2006 avalt pour objet '' ~~ — 

- te renouvellement de raccr^dftation du departement de recherche et d^veloppement blologle du LNDD quand pour le 
d6pistages des ^rythropoT6tlnes dans les urines : '^'^ ** ^ hwu. «» 

^ la dernande d'extenslon • 

-N - pour I'analyse des r6sultatsdu test urinalrede la recherche des 6rythropoT6tines(Epo) 
^ - pour led§pistage des homnonesLHetHCG 

Personnes rencontr^es : 

- F Lasne chef du departement recherche et developpement blologje • 

- L Martin techniden analyste 

- . J A Martin technlcien analyste 

- C. Bazin pharmaclen stagiaire 

Nous tenons ^ soujlgner la grande collaboration S la rfeallsation de cetaudit des pereonnes rencontr§es. leur competence 
technique etl'organisatlonetlerangement des locaux visites, • ■■ r . k »^ 

Renouvellement de FaccrSditation pour la recherche urinaire des erythropoTetines 

II ny avait aucun ecart a solder et aucun nouvel ecart n'a 6t§ relev§^ 

Le systeme de quatit6 est performant : 

- te gestion de rechantlllon depuls son amv^e jusqu'a I'dlaboration du rapport d'analyse est apparemment sans 
faille comme nous avons pu le tester en remontant de la fiche de rendu des r^sultats jusqu'a I'analyse 

- la foncBon metrologle (verification des centrifugeuses et contrdle de temperature) est convenablement assuree- 

-. - rannotatlonet la conservation del'ensemble des reactlfe utilise nesusdtentaucuneremarque ' 
-' - la documentation technique est daire 

- te competence technique du personnel est en parfalte adequation avec les analyses (tres pointues) S effectuer 
De plus le personnel particlpe activement au malntient de la qualrte dans I'analyse et le rendu des resultats 

■ 7 bon deroulement des analyses (dont le prindpe de base est I'isofbcallsation eiectrique) est controle au cours 
des difrerentes etapes excluant de ce fait toute emeur analytique. 

f Sj^^^'i'^^'^ ^^ '"®?.^" ^S: ^"'*®t«' <^«t^re impose par le dient (I'Agence Mondiale Antidopage) semble discutable d'oCi 
I'interetd'unenouvellemetiioded'Interpretation des resultats, ^' w -' ^ vik>v,uic.u.c u uu 

Conciusions 

Le jfst^e d'assurance qualite aJnsi que te maTtrise technique du persohnel t effectuer ce test permettent d'avoir toute 
confianoe aux resultats rendus. •/•< . •" 
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Demanded'extension a TaccrSditatlpn de {'analyse des rSsultats du test urinalre de la recherche des Epp 

Le taboratDire propose un test basS sur une analyse discilmlnante des diff^rentes isoformes urinaires (16 au total). Ce 
test a 6t6 valid6 sur une population de 247 Individus (116 posllife, 1 31 n^gatifs). 
Le rendu des resultats est : 

- positif si la probaWntfe d'etre posltif est > ^ la probabJlit6 d'etre n§gatif et probabilite d'etre n§gatif > 1/iOOOO 

- n6gatif si la probabHit6 d'etre n§gatlf est > a la probability d'etre posltif 
-inclassable 

- si la probabilKe d'etre posltif est > ^ la probabilite d'etre negatif mais la probabilite d'etre n6gatlf est > 1/1 0000 

- pour cause d'lndeteclabirrtederEPO(tauxtrDpfalble) 

- pour cause d'artefact Invalidant (par exemple presence d'une tache siir une piste) 

- pour cause d'lnstebillte de Turine (demonstration d'une actlvlte par le test de stabilite) : le r6sultat precise alors 
« urine degradee ». 

II nV a pas de comparaison Interlaboratolre pour ce test. 

Le* rendu des resultats ne correspond pas ^ la demande du client (Agence Mondiale Antidopage), mals s'avere etre 
superieur (evaluation sur le risque de faire des faux posltifs ou des laux negatifs). 

Demande d'extension pour le depistage des hormones LH et HCG 

Le dfeplstage etant effectu'6 par une metiiode immunologlque, le client (AMA) demande que ce premier test soft, combte 

tenu du manque potentiel de spedfidte, complete par un deuxieme test. 

Le iaboratoire a done valide un deuxieme test urinalre e partir de bandelettes : 

- test "Primacard"deMatara Diagnostics pour I'HCG 

- test ""Clearblue''dePoHv6 pour la LH 

Le dient (AMA) ne foumissant pas de critere de positivite pour la recherche de ces deux substances, le Iaboratoire a, S 
partir de ses propres echantillons urinaires, etabll ses propres normes 
Le rendu des resuttate est : 

- normal (LH< 40 Ul/I ; HCG < 12 Ul/L) 

- hors' normes au-del& deces valeurs ." 

La senslbilite des bandelettes est du meme ordre de grandeur que les seuils cholsls. 
II n'exlste pas de comparaison inter laboratolres pour ces tests, 

NB Le rendu d'un resultat hors nonnes n'entratne pas de poursuite de I'athlete. 

Conclusions 

Je donne un avis favorable a Textenslon de Taccredltation 

- pour ce qui conceme interpretation du test de depistage urinalre de I'EPO 

- pour ce qui conceme le test de depistage de la LHetdel'HC, 



Expert/Evaluateur technique : 
Michel Audran 


Pate : 

24/Cr2/2066 


Signature : 
Original signe 
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AUTRES COWiMENTAIRES ET CONCLUSIONS TECHNIQUES 



Programme / Domafne de competence technique lvalue : 



Dopage humain - Referentie! iSL 



Reprendre au minimum les points suivants : 

1 . Infbmiations conriplSmentaires sur les ecarts I solder et nouveaux hearts relevte 

2. Idsnttficallon des prestations d'essgis et d'6talonnages ot>serv6es et des v6rifications de trajabllitS effectofees durant revaluation 

3. Points ft)rtset aspects .sensiblesdulaboratoire(au plan technique) 

4. Adiquatlon et gestion des 6qulpements de mesure ou d'essals, des locaux, de ia documentafion technique, des dossiers de validation le cas 
dch6ant 

5. Competence tedinlquedu personnel r6alisant les prestaSonsaccredit6eSi.notamment les nouveaux personnels et les nouveauxslgnataires 
desrappoTts 

6. Avis quant h la pertinence des actions et dSlais propos&s, ou des preuves d'action foumies 

7. ApprSdaHon quant i |a competence technique du iaboratolre pour realiser les prestations d'essais ou d'etalonnages du(des) domaine{s) 
concem6(s) et le cas echeant pour dtendre sa port^ d'accreditatlon 



COMMENTAIRES ET CONCLUSIONS TECHNIQUES SUITE A L'AUpiJ COFRAC DU LNDD (FRANCE) 
REAUSES LES 9 ET10 FEVRIER 2006 ET DESTINES A L'AGENCE MONDIALE ANTIDOPAGE 



.,L'6valuatbn de i'apiitude du Laboratoire National de Lutte centre le Dopage (LNDD) a mettre en ceuvre les 
)n6thodes presentees en hers programme (CPA concem6e : Bjologte M6dlcale) a §t6 conduile les 9 et 10 fevrler 

■ 2006. L'audIt a consists en Texamen d'une quarantalne de mSthodes identifi6es ES01A-ES07 et EC06-ECM0. L'ET 
a particullerement prete attention ^ la confbrmit6 des dispositions prises par le LNDD eu 6gard au r6f§rentiel 
WADA, en se basant partlculferement sur les documents : 

- Code mondial anfidopage - Standard International pour les laboratolres Version 4.0 AoQt 2004. 

- Code mondial antidopage - Standard International. Uste des Interdictions 2006. 

- Document technique de I'AMA - TD2003IDCR. Document n* : TD2003IDCR-FR Version n" : 1.2, Date : 
11 mai 2003,. Date d'entr^e en .vigueur :.01 Janvier 2004, Critdres d'identification dans les analyses 
qualitatives falsant appel a la chromatographie et a la spectrom^trie de masse. 

- Document technique de I'AMA - TD2004iyiRPL-FR, Document tf : TD2004MRPL-FR Version n** : 1 .0, 
Date : 15 janvier 2004, Date d'entr6e en vigueur : 15 fevrier 2004, LImites mlnimales de performance 
requises pour la detection des substances interdites. 

- Document technique de I'AMA - TD2004EAAS-FR, Document no: TD2004EAAS-FR Version n": 1.0, 
Date: 30 mai 2004,. Date d'entr6e en vigueur : 13 aoOt 2004, Guide au rapport et ^ revaluation de 
resultats pour la testosterone, Pepitestost6rone, le rapport T/E et autres steroWes endogeneS; 

- Document technique de I'AMA - TD2004NArFR, Document n': TD2004NA-FR Version no : 1.0, Date : 
28 mai 2004, Date d'entrSe en vlgueun 13 aoOt2004, Rapport de resultats a la norandrosterone. 

- WADA Technical Document - TD2003LCOC, Document n" : TD2003LCOC-FR Version n* : 1,2, Date : 5 
s juin 2003. Date d'entree en vigueur : 01 janvier 2004, ChaTne de possession interne au Iaboratolre. 

/ - Document technique de I'AMA - TD2003LDOC, Document n* : Tb2003LDOC-FR Version n° : 1 ,3, Date : 

05 Juin 2003, Date d'entrfee en vigueur : 01 Janvier 2(j04, Documentation du laboratoire. 

Cl-apres les prindpales conclusions de I'ET (pr6sentees-lors de la reunion de clfiture) : 

1*lntroduction 

L'ET a tenu § remercler des personnels du LNDD audites et souligne la franchise et la passion qui ont engine les 

^changes durant ces deux journees d'audit 

2-Impressions generales coiicem^nt le personnel 

■ Le personnel possede sans conteste une trds bonne connaissance des methodes mises en ceuvre ; il a su 
demontrer sa competence et son savdir-felre sur de nombreux iaspects, tant analytiques, chimlometriques que 
rnetabollques, dans le domaine des rSsidus de substances dopantes a retat de traces au sein de matrices 
blologlques complexes princlpalement I'urine. La connaissance" de la spectrometrie de masse ne taitaucun doute 
qu'll s'agisse des approches GC-MS ou LC-MS. 

3*lmpressions generates concernant les locaux 

Les locaux sont adaptes e la bonne mlse en ceuvre des methodes objets de la de 
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4-lmpressi6ns g6n6rales concemant ie materiel 

Les Instruments de mesure de type spectrometre de masse sont en general en nombre et en qualit6 parfaitement 
adapt§s a la mesure de traces de residus de substances dopantes dans I'urine ou le sang. Les objectifs 
afflches en 2004 par la Direction, i.e. augmenter !e ratio desoouplages chromatographiques au profit de la 
LC sont en cours de r^lisation. Le secteur spectrom6trie de masse de rapport isotoplque a 6t6 dote pour acc6l6rer 
ia mise en place offidelle de Factivite pour les steroTdes gonadiques naturels. En revanche, les exigences de 
WADA en tenne de MRPL pour certalnes substances anabollsantes obllgeria le laboratolre a faire 6voluer sa 
strat6gie en tenne d'acquisition de mat^rlels analytiques plus performants et adapt^s, en Poccurrence de systeme 
triple quadripolaire. 

5-lmpressions g^n^rales concemant la gestion des echantillons 

La reception des echantillons a et§ jug^ adapts et efficace. Des essais de tr^abillt^ (montante et descendante) 
ont 6t6 conduits avec succgs et consid^r^s conime tr6s satisfiaisants. 

6-Mise en oeuvre de la m4thode 

La mise en ceuvre pratique des diverses stapes de preparation de I'^chantillon, l.e. I'hydrolyse enzymatique, 
Textraction liquide/liqulde ou sur phase sollde, et enfin la derivation, sont g6n6r3lement des 6tapes blen conduites. 
^interpretation des signaux notamnrtent en ce qui conceme le diagnostic de premiere Intention (separation des 
echantilions confbrmes des suspects) est bien assurSe sur la base de macroprocedures de retraitement adaptees 
etSi une bonne formation des personnels S I'lnterpretatlon des signaux spectrom6tiiques, Le secteur d'activlte GC- 
CMRMS est egalement tr^s bien maTtrise, un ma)dmum de precautions analytiqiies etant prises par les acteurs de 

runite. 

Z^liiaKte de la mesure (faux negatifs/positifs, criteres dMdentification, Incertitude et dosage) 

Concemant les methodes spectrom6tr1ques, les dispositions necessalres sont prises pour llmlter le taux de faux 
nSgatifs par Futillsation d'etalons Internes, d'echantillons suppl6mentes. L'identificaUon de I'analyte en phase de 
confimnation associe criteres chromatographiques (temps de retention absolus ou.relatife) et spectrometriques 
(rapports d'ions ou de t^nsftlons) et est confonne aux exigences VVADA. Les methodes sont aujourd'hul validees 
eii bonne et due forme grSce a un travail considerable realise en 2005. Quelques methodes restent encore ^ 
valider. 

8-lmpressions generates concernant la participation aux essais d'aptitude 

Le LNDD pariScipe annuellement a des tests d'aptitude en simple aveugle (WADA, WAADS), Les resultats du 
laboratolre sont systematiquement conslgnes par le chef de departement contrOle et developpement chimle, pour 
transmission e la Direction et au personnel technique ; les resultats sont tres satisfalsants, et en cas de d§faillance, 
un dossier d'action conrectif est ouvert (example du metabolite cartoxyrTHC dont les concentrations ont ete 
surestimees dans I'EIL WADA 2005-PT-03). 

S^esecarts 

Les deux fiches d'ecart de I'audlt precedent ont ete levees par verification sur site. 
CInq fiches d'ecart ont ete redlgees suite a cet audit 

En resume, I'Expert Technique estlme que le LNDD est incontestablement capable de mettre en ceuvre 
avec une bonne efflcacfte les methodes objets de la demande de renouvellement et d'extension. Les 
exigences WADA en terme de MRPL ou de points d'identification doivent §tre satisfaites. L'introduction de 
techniques de mesure plus specifiques facilltera i court et moyen terme rameiibration des performances 
des methodes en particuiier pour les anabolisants. 



Expert/Evaliiateur technique : 
Bruno le Bizec 


Date: 

10/02/2006 


3ignature : 
Original signe 




tABFonn 04- Revision 02 -Decembre 2005 ©C6frac20C)5 Folio K 

LNDD0397 



RAPPORT D'EVALUATION N* 



FICHED'ECARTN*^ 



Q Critique 



^ NoN Critique 



Accriditation ou projet n** : 



ft 



DOMAtNE(S) / PR0GRAMME(S) : TOUS/QUALITE 

UeuO^} OS Constat (si ivaluaU'on mulUsites) : 

ECARTAUX DISPOsmONS OS ^'^ : NF EN ISO/CE1 17025 2005 

Concerne: LESpisposmoNsgl L'APPLtCATiON n 

"* In^quer aurBgard da gug/ rifirentiel (name, programme, eta.) portd ficart 



PARA6RAPHE(S) DE lA NORME : 4.6 



■u 
'"MO: 



Constat(s) : 

Des questionnaires (QCM) (fevaluation des foumlsseurs du labotBtoIre (critiques 6u non) ont recemment Ste mis en place : 

-.un ^Sterne de notation de 1 d 5 pour diff§rents entires a et§ §tabli cependant absence de niveau/critdre de decision tormartse 

pour prononcer ou nbn le malntien d'un founiisseur (exploitation des notes ?) 

- le questionnaire d'dvaluation et une tiste globaie des « foumisseurs approuves 2005 :» ne sent pas intSgr^ dans le systeme 
quality documentaire,. 

- le doojment L-F-01 intitul6 « llSte de foumlsseurs approuvfes qui affec*entla quallte des essais et fetalonnages » nr)entionne en 
M les.foumlsseurs « a ^viter » d'une part et ne concerne pas forcement des foumlsseurs « critiques » d'autre part 

Con5$qu9nce av^r6e ou risque induK : 

Risque faible car des tests sont toujours effectues avant utilisation des produits Identifies connme « pouvant affecter ia quality des 

essais ». Manque decolitlrence dans le processus d'^valuation mis en place. 



i<% E«AUIATEUR*:C,VASSEUR 



Date: 09/02/2006 



Signature : original signe 



ACCDraS DE L'ORGANISME 
COMMENTAIRES: 



ouiia 



NonQ 



REPRESe^TANT DE L'ORGANISME* : J. DE CEAURRIZ 



Date: 10/02/2006 



SIGNATURE : ORIGINAL SIGNE 



ACtiON{S) CORRECTIVE(S) 06Clp£e(S) • 

La description de revaluation, des foumlsseurs. sera fomialisee dans un document de prescription type mode op^ratoire. Elle 
Intfegrera entre autres les criteres de dfecislon suite a cette evaluation. Cette description s'appuiera sur des enregislrements 
lnt§gr§s au systerrie qualltS documentaire (QCM, liste des foumlsseurs evalu^s..). De plus, le document L-F-01 va etre revise et 
son tita'e sera rnis en cpnfbmnite avec son contenu. 
L*€valuatlon des fbumisseurs 2006 se fera suivant ces nouvelles dispositions (prevue pour la fin de I'ann^). 

DELAI(S) O'APPLICATION : 3 MOJS 



REPRESENTANT de L'ORGANISME* ; ADB^INE MOUHA 



date: 13/02/2006 



SIGNATURE: ORIGINAL SIGNE 



PERTINENCE DES ACTION(S) ET DELA!(S) D'APPUCATtQH DECIDES OUI | 

COMMENTAlRES SUR LA PERTINENCE DES ACTION(S) ETDES DELAJ{S) D'APPUCATION DECIDES : 



NonQ 



f-^, A verifier d la prodiaine Evaluation. 



B/AlXJKJBik * : C. VASSEUR 



Date:16/02G006 



Signature : original signe 



VERIFICATION DE U MiSE EN (EUVRE Et DE L'EFFICACrTE DE L*(DES) ACT10N($) 0ECIDEE(S) 
VefVFICATTONDOCUM&nAiRB SATISFAISANTE □ 

DEMANDS UNE VERIFICATION DE L'APPUCATIOhl SUR SHt ? Oul Q 

COMMENTAIRES Eva<rrua.s : 



NON SATISFAISAhfTE □ 

nomD 



EVALUATEUR/ STRUCTURE PERMaNENTE* : 



Date: 



Signature: 



«i0 

m 



m 



VERIHCATTON pe L'AmJQAVON ETPe L'EFFICACrTE SUR SItE 
COMMENTAIRES EVENTUELS : 



ecartsoldeQ 



ecartnonsoloeQ 



Cf. nouveHe fiche d'Scart N* 



EVAUIATEUR* 



Date; 



Signature: 



' Si la page est dactylographite, Indiquer « original sIgne » 
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©Coftac2005 



Folio i: 
LNDD0398 



RAPPORT D'EVALUATION N' 



1051891 




DEIM 



Page 18/25 



FICHE D'ECART N* | 2 | 



n Critique 



la NoN Critique 



AccrSdftation ou projetn* : 



DOMAINE(S) / PROGRAMME(S) : TOUS/QUAUTE 

LiEU(>0 DE CONSTAT (st 6valuaSon md&^es) : 

ECARTAUX DISPOSmbNS DE ^^ : NFEN ISO/CEl 17025 :2005- LAB Ref02 

Concerne: ues dispositions 13 l'appucation Q 

^* IncffqueriBU regard de quel r&f6ren^l(n<mne, programme, etc.) porteKcart 



PARA0RAPHE(S) DE LA NORMS : 5.2 



-- Ik*" 






Const9t(i5): 

Le laboratoire n'a pas forcement formalist de entires pr6^tablis (entires quantitatifs minimaux/^emple) pour Thabifitation initiale 
(nouveau personnel), 



Consequence av6rde pu risque induit : 

Risque fiaible 6tant donn6 le processus d'habllitation mis en place. Manque de formansafion (entires pr6-etetblis pour le maintlen 

et/ou la suspension d'habllitation). 



i^^ 



Evaluateur • : c. vasseur 



Date: 09/02/2006 



Signature : original sksne 



■J0: 
•Rj 

m 



Accord de l'organisme 

commentaires: 



OUlE 



NonO 



Representant de l'organisme* : j. de ceaurriz 



Date: 10/02/2000 



Signature: original signe 






IP 



ACTI0N(S) C0RRECTiVE(S) DECtDEE(S) 

Le laboratoire va dSfinir des crit&res pr6-etabiis pour rhabiTitation initjale. L'lnstrucb'on 1-PS>02 sera r§vis6e pour inclure ces 
entires. 



Delai(s) d'appucation: 1 mois 



^ REPRESa<rrANTDE l'organisme*: ADELINE mouna 



Date:13«)2A2006 



Signature : original signe 



PERTMBiCE DES ACnON(S)ETDELAl(S)0'APn.1CATION DECIDES Outj 

COMMENTAIRES SUR LA PERTINENCE DES ACTI0N(S) ET DES DELAI(S) D'APPUICATION DECIDES : 



m 



^^ Application a voir k la prochaine Evaluation (si nouveau embauchS). 



nonD 




Evaluateur * : c. vasseur 



Date: 16/06/2006 



Signature : original signe 



.^^1 

5-^'r 

•/{£: 



i 



ICATI0NT3E LA UX$E EN CEUVRE ET DE L'EFFICACnE DE L'(DES) ACn0N(S) DEa0EE(S) 
VeRtHCATtONDOCUMENTAiRe SATISFAISANTE Q 

DEMANDS Ifl^E VERIFICATION DE L'APPLICATION SUR SITE ? OUl Q 

COMMENTAIRES EVENTUELS : 



NON SATISFAISANTE Q 
NOnD 



■^' EVALUATEUR/ STRUCTURE PERMANENTE* 



Date: 



Signature: 



:'R-r 

m 



VEFUHCATlONOeLfAPPLlCAT{ONErDEL^FICACrrE Sim SITE 
COMMENTAIRES EVENTUELS : 



ecartsoldeP 



ecartnonsoloeQ 



Cf. nouvelle fiche d'icart N" 



Evaluateur' 



Date: 



Signature: 



' Si la page est dac^logtaphiee, indiquer « original slgn^ » 
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FICHED*ECARTN" 



a Critique 



^ NoN Critique 



Accreditation ou projet n° : 



<^^ 



.r.5** 

y ;^** 



DOMAB»J^S) / PR0<3RAMME(S) : DOPAGE 

UeuOc) de Constat (divalua&m mvWsites) : LNDD (France) 

ECART Aux DisposmoNS DE ^ : Point 5A4.4. de AMA - ISL - Version 4.0 AoOt 2004/ 

Concerns: les dispositions 13 l'appucation E| 

— . "' Indlquerau regard de qubI r&&r9nt!el (norme, programme, etc) parte l'6cart 



PARAGRAPHE(S) DE LA NORME : 4. 13, 1.2 (17025) 



Constats) : 

Les donntes Informatiques en particuHer les mesures GC-C-IRMS (systfeme OS-2) doivent pouvoir etre archives et utiH<s'pA« h^ 
maniere efficace et rfeafiste (sans d6montage > rcmontage du disque'dur). archiv^es et utlHsees de 



Consequence av€r6e ou risque induit : 



EVALUATEUR * : BRUNO LE BIZEC 



Date; 10/02/2006 



Qui 13 



Signature: orhsinal signs 



NonQ 



Accord de l'organisme 

COMMENTAIRES : (fiPRES eVAUMTTOAO — 

H e)dste au laboratplre 2 apparells d'IRMS (un r6cent 05^2005 et un plus anclen 1998 conceme oar cet 6cart^ L e orobi^m^ 
souteve est connu par le laboratolre et au demeurant a d^S faft felre des devis pour faire Slr^ s^SLr^ 
reseau aduellement en place (avec sauvegarde syst6matlque des donn6es) systeme iniormatlque au 



DATE:10/02/a)b6 



Signature : originaw sig^je 



REPRESENTANT de L'ORGANISME* : J, de CEAURRIZ 

AcnoN(s) Corrective(s) D6ciDeE(s) ' 

La sauvegarde syst6mat!que des donn6es peut 6tre r6alis6e S molndre coQt sur rapparejl plus recent et a coOt 6levfe 
sur le second via le r^eau nformatique du laboratolre. Les dispositions seront prfee^ S)rqu?Ss d^^^^^^ 
sauvegard6es sur I'appareil recent via le reseau informatique existant En ce qui concernl TandTn lei dev?s 
obtenus se situent entre 60000 et 80000 €. ce qui exclut de mettre cet appareil di eSeS sur ifr^^^^^ DaiJ 
Sn^?l?i!S'^^l" ?.r^' ^^^'^^ (programme S 2-3 ans). une solution interm^diairetalfreenSeli^^ 
consKte a effectuer r§gull6rement une sauvegarde manuelte via un disque dur exteme par exemple " '^^^®® * ®"® 
Delai(s) Cappucation : 6 mois 



^ Representant d6 l'organisme* : J. de CEAURRIZ 



Date: 13/02/2006 



Pertinence des action(s> et delai(s) d'appucation decides 

COMMENTAIRES SUR lA PERTINENCE DES «m0N(S) ET DES DEUI(S) D'APPUCATION DECIDES ; 



GUI 13 



Signature : original signs 



NonD 



EVALUATEUR * : BRUNO LE BIZSG 



Date: 20/02/2006 



m VERIFICATION DE LA MISE EN (EUVRE ET DE L'EFFlCACniE DE L*(DES) ACTIONfS) DECIOEEfeV 

K«q Verification DOcuMENTAiRE ^ ' 



Signature: original signs 



Demands une verircation oe l'appucation sur srre ?. 

COMMENTAIRES E>^NTUELS : 



SATISFAISANTE Q 

oui D 



non satisfaisante □ 
NonQ 



EVALUATEUR/ STRUCTURE PERMANENTE* : 



Date: 



SIGNATWE; 



.3 



y&mCATlONDEL'/^PUCATIONETDEL'EmCAqiTeSUR SaS 
COMMENTAIRES EVENTUELS : 



ECART SOLDeQ 



ECAFiTNONSpLDEQ 



Cf. nouvelle fiche d'6cart H* 



?^- EVALUATEUR' 



* SI la page est;dactytographl6e, indiquer <c originat s^6 » 



Date: 



Signature: 
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^ge 20/ 25 



FICHED'ECARTN* 



n Critique 



S NoN Critique 



Accreditation ou prpjet n" 



M^ 



DOMAINE(S) / PR0GRAMME(S) : DOPAGE 

UaKx^DE Constat fs?6w9/oaft*onn7uftte«e«j:LNDD (France) <•xtv^tR'i^^\^Jin^n 

^A?^WSTOSmONSDE«:AMA-TD20{HEAAS-FR.NF EN 1S0/Ce 17025 PaRAGRAPHE(^ DE LA NORME : § 3 -SMRI/f 5.l0^a(ISO 

'^^ 17025) 

S' CONCERNE: LESDlSPOSmONSS l'appucationS 

fM Pi indiquerau regard <ie quel T6f4mSel(nonne, programme, etc.) porterScait 

^ ' Cprist3(t(s) : 



SSSfrldnantillon est declare conforme en IRMS. la conclusion du rapport d'anaiyse (exempledu dossier 70/01. fechantillon 
33l?-?n tSi™« tSlys^ I'fechantillon par SMRI (EC31) exdut une prise de testosterone ou d'un de ses precurseurs yy. 



Consequence avfireeou risque Ihdult; ^. . 

1-Lcsr6sultatsderessaletnnteTpr&tationmenteraientd*§tres6pares. ^ ^« «i«a«„..«. 

Z-C^eTiSrfetation est risqu6e car n ne peut 6tm exdu que r^chantillon oorresponde a un dSbut ou a une fin de dn§tlque 
d'felimlnation ou encore a Padminlstration d'un st6roTde gonadique dont le C/ C est eniichl. 



EVAUJATEUR* : BRUNO LE BtZEC 



Date: 10/02«006 



Signature: original sjgne 



omlS 



NonD 



accord de l'organisme 

n^S^SdeirtSterone et de ses pi^cureeurs, eu igard 4 Tol^ecW poursuM (rteutet positlf, nigatif, T/E natucellement 
aevfe^ et eu 6aaid 4 la reunion de conditions optimales de PessaL ... .x* n -*^ 

^wrS«S^on-Sdut une prise de ..." avait pour ambition de signaler aux autorit^squ-une analyse iso opique complete (keto, 
^rTS^^te STe et garder la condusion ^n'indique pas la prise exog^e de .„>> lorsque I'anatyse isotoplque ne 
comprenait qu'une Inyestigatibn limltfee pour des raisons techniques 
representant de l'or(5an»sme* : J. de CEAURRIZ • 



Date: 10/02/2006 • 



Signature :.or)ginal signe 



SSa^SlS re^araues pertinentes de I'AT et de fegon a eviter toute Interpretation, le laboratoire ndiquera que 
Sa^e feoto^ue^nS^^ prise de testosterone ou de I'un de ses pr^curseurs sur la base de absence dun 

ap?SsS?Kto^^^^^ des metabolites cetonlques ou/et diols >. Ces nouvelles conduslons conduisent a la m,se 

a jour de rinstrucfion l-Fl'ab-01 . 



DELAI(S) D'APPUCATION : 15 JOURS 



M Representant de l'organisme* ; J. oe CEAURRIZ 



Date: 13/02/2006 



Signature : original signs 



Pertinence des AcnoN(s) et delai(s) d'appucation decipes 

COMMENTAIRES sur U pertinence DES ACT10N(S) ETDES DEIA1{S) D'APPUCATION DECIDES : 



OUl^ 



nokD 



EVALUATHfl^ • : BRUN01£ BIZEC 



DATE: 20/02^006 



® ' VB^RCATKHN OE LA MISE EN CEUVRE ET DE L'EFFICACITE DE L'(DES) ACT10N{S) DEClbEE(S) 

CW .- . -SATT*! 



Signature : original signe 



VERlFtCATlON DOCUMENTAIRB 
SSSl DEMANDE UNE VERIFICATION DE L'APPUCATION SUR Snt ? 



■SAT15FA1SANTE n 
OUlQ 



nonsatisfaisakteQ 
NonD 



EVALUATEUR/ STRUCTURE PERMANENTE" : 



Date: 



.Signature: 



It 



VBilFtCATION l^ U'APPUCATION BTDE L'EFFICACrm SUR SfTE 
ccmmimentaires EVENTUELS : 



ecartsoldeD 



ECARTNONSOLDEn 



Cf. nouvelle fidie d*6cart N* 



5|^| EVALUATCUR* 



iDate: 



i Signature: 



' Sl te page est dactylographfee. incHqjuer « original signfe » 
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FICHED'ECARTN' 



□ Critique 



ia NoN Critique 



Accreditation ou projet n" : 



r- ''. 



OOMAINE(S) / PROGRAMME(s) : DOPAGE 

Ueu(x) OE CONSTAT (s/ gva/yeJfoo /nu/tfe«es; : LNDD O^'RANCE) 
ECARTAUXDisposrnoNSpE*'*:AMA-TD2004MRPL-FR Version n^ : 1,0 Paragraphe(s)delanorme: 

CONCEFWe: LES DISPOSITIONS Q L'APPUCATION la 

" ^^ Indiquer au regard <fe quel rSfirenGel (nome, programme, eto.) porte /'fca/t 



Constat($) : Les performances de la mSthode consacree aux st§roTdes anabolisants ne pemiettent pas pour un certains nombre de 
mol§cuie$,'en partlculier : 

la boldenone (CCa=12 ng.mL"\ MRPLslO ngjTiL*^), 
- r6thist6rone(CCa:s33ng.mL:\MRPL«10ng.mL*\ 

le furazabpt (CCa=13 ng.mL*\ MRPL=10 ng.mL'"'), 

la norfethandrolone (CGa=22 ng.mL*\ MRPL=10 ng.mL":'), - - 

la stenbolone (CCa=1 5 ng.mL^ MRPU=1 r»g.mL'^), 
d'dtre en confbmiit§ avec les limites de peiformance minlmaies requises (MRPL) exig§es par WADA. 

Cons^uence av^ree ou risque induit : M§me si des dispositions sont prises (r^injecb'on d& I'extrait en GC-MS/MS sur piege i ions. 
stratSgie d court et moyen tenne d'^volution du pare anatytiqiie vers la MS/MS tri^e quadripolaire}, il existe pour certains 
stSroTdes anaboiisaots un risque de resultats faux n^atifs. 



•••sJ EVALUATEUR*: BRUNO LEBIZEC 



date: 10/02/2006 



Signature : Original signe 



Ouiia 



NonQ 



ACCORD DE L'ORGANISTIE 

COMME^^-AiRES : (a/oittes apres evaumttoa/) 

Le laboratoire a revu en 2005 les LOD des steroTdes anabolisants en fonction des MRPL. et d'un syst^me de catcul adapte aux 

MRPL. Les corrections ont et6 apport^es pour I'ensemble des molecules & {'exception de ces dnq molecules 



tCw REPRESENTANT DE L'ORGANISME* : J. DE CEAURRIZ 



Date: 10/02/2006 



Signature : ORicmL signe 



ACTI0N(S) C0RRECTIVE(5) DeC«DeE(5) 

Dans.l'immediat. il est envisage de ies inciure dans une methode GC/MS/MS ou LC/MS sous reserve que la metliode soit 
suffisammferit robuste (d6lai 6 mois). 

Une solution a moyen terme (2 a 3 ans) est d'^voluer vers des systdmes tri-quadripolaires plus sensibies que la GC/MS ou la 
LC/MS et plus robuste que la GC/MS/MS et la LC/MS/MS par tappe d'ions. 

DelaKs) o'Appucation : 6 Mois 



REPRESENTANT DEL'pRGANISME*: J. DEQEAURRIZ 



Date: 13/02/2006 



Signature : original signe 



Pertinence des AcnoN(s) Er deuai(s) d'appucatioh decides 

COMMENTAIRES sur la pertinence DESACnON(S) ETDESbELAI(S) D'APPUCATION DECIDES ; 



OUIJHI 



NONp 



EVALUATEUR * : BRUNO LE BIZEC 



Date: 20/02/2005 



Signature: original signe 



/EraFICATION de LA MISE EN CEUVRE ET DE L'EFFICACTrE DE L'(0ES) ACTION(S) DECIDEE(S) 
VteRr/CATTOWOOCUMENTAOTE SATISFAISANTE Q 

DEMANDE UNE VERIFICATION OEL'APPLICATION SUR SnE 7 OUI Q 

COMMENTAIRES EVENTUELS : 



non satisfaisante q 
NonQ 



EVALUATEUR/ STRUCTURE PERMANENTE* ; 



Date: 



Signature: 



m 



VBRtRCATtON DEL'APPUCAVON ET DE (.'EFFJCACTTE SUR SUE 
COMMENTAIRES EVENTUELS : 



ecartsoldeQ 



ecartnonsoldeQ 



Cf- nouveJIe fiche d'erart N* 



;• feVALOiVIEUR' 



Date: 



Signature: 



* Si la page e$t dactylographi^e, indiquer « original signS > 
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FICHE D'ECART N' 



n Critique 



^ NoN Critique 



Accreditation ou projet n** : 



'.tJ' 



DOMAINE(S) / PRQGRAMME(S) : DQPAGE 

LtBj(x) DE Constat (si ivaluat'on mulMes) : LNDD (Franc^ 
ECARTAUXDisposrnoNSOE^*:AMA-TD2003IDCRrFR Version no : 1.2 

CONCEIWE : LES DISPOSITIONS Q L'APPUCATION !3 

■ ^' tndiquer au regard cfe que! r&f6rentlet (norme, pr&grsanme, etc) porte t4cart 



Paragraphe(s} de la norme : 






Constat(s): < 

Loisque racquisition est effec^ee par bajayage total ou partiel, tous les ions diagnostiques prSsentant line abondance relative 
8up6rieure d 10 % dans le spectre de reference doivent itre retrouves dans ie spectre du compost inconnu ; cette verification 
n'est pas formalisee (dossier 33/06-1 en 2005 poiir r^tile^ne dans furine, ion concern^ mlz 69). 

De plus, dans )e mode SIM, si Ton ne dispose pas de trois ions dlagnostiques pr^sentant une abondance relative sup^eure d 5 
%, it convlent de procSder i une seconde dSrivaSsation ou appiiquer une seconde technique dlonisation ou de fragmentation, or 
ce n'est pas syst6matiquement le cas (dossier 33A)6-1 en 2005 pour rstilefrine dans I'urine, ion conceme m/z 356). 

Consequence av§ree ou risque induit ; 

Ecart au refirentiei WADA mals sans risque marqu^ sur la qualite du diagnostic. 



'^^ EVALUATBJR' 



; BRUNO LEBIZEC 



Date: 10/02/2006 



SIGNATURE: ORIGINAL SIGNE 



Accord de l'organisme 
commentaires: 



OUI 



NonQ 



representant de l'organisme* : J. DE CEAURRIZ 



Date; 10/02/2006 



Signature : original signe 



, ACTICW{S) Corrective(s) decidee(s) 

t D'une part, il sera sp^cifi^ sur tous les enreglstrements de r6sultats que les ions d'abondance relative superieure a 10% sbnt bien 

^ retrouvfe dans r^chantJIIon (d§lai = 15 jours). 
D'autre part, afin de disposer de trois ions dlagnostiques presentant une abondance relative superieure ^ 5 %, pour Tetiiefiinei 
dans un premier temps (dSlai - 6 mois); les conditions d'analyses vont etre optimisees (soit par changement de derivation, soit 
par changement de mode de technique d'analyse ou soit par la mise en oeuvre de deux analyses complementaires). 

DELAI(S)d'APPLICATION: 15 JOURS ET6M0IS . . 



RB'RESeNTWTDE L'ORGANISME* : J. DECEAURRE 



Date: 13/02/2006 



SlGNATlff^ : ORIGINAL SIGNE 



PemNENCE DES ACnON(S) ET DELAYS) D'APPUCATION DECIDES OUI | 

COMMENTAIRES SUR LA.PERTINENCE DES ACTION(S) ET DES DELAl(S) D'APPUCATION DEC©ES t 



NonQ 



EVALUATEUR * : BRUNO LE BIZEC 



date: 20/02/2006 



Signature : original signe 



hTi/ERIFICATlON PE LA MJSE EN CEUVRE ET DE L'EFFICACiTE DE L'(DES) ACTI0N(S) DECIOEelS) 

VemmcArtoNDOGummAiBE sAtisFAisAmf D 

Da«ANOE UNE VERIFICATION DE L'APPLICATION SUR SHTE ? OW D 

COMMB^TAIRES EVENTUELS : 



NON SATISFAISANTE Q 

nonD 



^^ EVALUATEUR/ STRUCTURE PERMANarrE*: 



dath: 



Signature: 






^^ 



\^RlFK:A'nONDE L'APPUCATION BTDEUEFFlCACnE SUR SUE 
COMMENTAIRES EVENTUELS : 



ECART SOLDEQ 



ecjartnonsoloeQ 



Cf. nouvelle fiche (fdcart H" 



w 



EVALUATEUR* 



Date: 



Signature: 



' Si la page est dactylogr^phiSe, indiquer n original stgn6 » 



LA6 Fomi 04 - R^isidn 02 - D6cerhbre 2005 



@Cofrac2005 



Fofio22 
LNDD0403 



RAPPORT D'EVAtUATION N** 



1051891 




FICHED'ECARTN" 



D Critique 



NoN Critique 



Accr^difation ou prpjet n" : 



DOMAINE(S) / PR00RAMME{S) : DOPAGE 

UeuCx) de C<»J5TAT (Si Svaluatjon multi^es) ; LNDD (France) 

ECARTAUX DISPOSITIONS DE<^:AMA-TD2003IDCR-FR Version n^ : 1.2 

CONCERNE : LES blSPOSmOh4S IH! L'APPUCATION |3 

^ Indiquer au regard de quel rif&renthi (norme. pmgrsmme, etc.) porte rioart 



Paragraphe(s) de la norj^ : 



Cor)stat(s}: 

Selon I? r§f6rerrtiel WADA, dans les modes SIM et SRM. le rapport slgnal/bruildolt §tre superieur d trols sur un (3-1) pour Hon 

diagnostque le moins Intense, Blen que visuellement venfi§, H n'y a pas au'LNDD de formaHsation de ia verification de oe critere. 



Consequence av6r6e ou risque Induit : 

Risque de contestation en cas de contre-experttse. 



EVALUATBJR * : BRUNO IE BIZEC 



Accord oe l'organisme 
commentaires: 



Date: 10/02/2006 



Signature : original signe 



OUI^ 



NonQ 



Representant 05 l'organisme* : j. de CEAIJIRRIZ 



Date: 10/02/2006 



Signature: original signe 



ACTION($) CORRECTIVE(S) DECIDEE(S) 

II va- 6tre sp6dfi6 sur tous les enregistrements de r^sultats que le slgnalrtinilt est superieur a trols sur un (3 :1) sur trofs Ions 
diagnosflque5dansl'ediantiHon(d6lai = 15 jours). ^ * >"ii* 



Delw{s) o'application : 16 jours 



REPRESarrANT DE l'organisme* : J, DECEAUfWIZ- 



Date: 13/02/2006 



Pertinence desaction(s)etdelai(s)d'appucatk») decides qui I 

COMMENTAIRES SUR U PERTINENCE DES ACnON(S) BT DES bELAI(S) D'APPUCATION DECIDES : 



SIGNATURE : ORIGINAL SIGNE 



NonQ 



EVAUJATEUR* : BRUNO LE BIZEC 



DATE: 20/02/2006 



ERIRCATIOMDE UA MISE EN (EUVRE ET DE L'EPHCACrTE DE L'{OES) ACT»ON(S) DEClbEE(SJ 
VEfmOATKMDOCUM&miRe SATISFAJSANTEn 

DEMAhOE WE Ve?lFICAT10N DE L'APPUCATION SUR SITE 7 



Signature: original signe 



COMMENTAIRES EVB4TUELS : 



OuiQ 



NONSATISFAISANTEn 

NonD 



EVALUATEUR/ STRUCTURE PERMANENTE* ; 



Date: 



Signature:. 






VERIRCamON DE L'APPUCATION ETDE L'SFFICAOTE SUR StTE 
COMMENTAIRES EVENTUELS : 



ecaktsoldeQ 



ECARTNONSOLDEn 



Cf. nouvelle fiche d'^cart N° 



EVALUATEUR' 



Date: 



* Si la page est dadylogfaphlde, Indiquer « oiiglnai sign^ » 



Signature: 
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Folio 23 
LNDD0404 



RAPPORT D'EVALUATION N* 



Lieu: 



PROCES-VERBAL DE CLOTURE 

LNDD Chatenay Malabry 



LIste des personnes presentes a la reunion de cldture 



Nom - Prenom. 



BONDU Grfegory 



Fonction - Service 



Nom - PrSnom 



Fonction - Service 



Analyste-SecteurGCet | lahaUSSOIS Ann© 
LC 



MARTIN Jean Antolne 



CARtOU Maijorie 



MARTIN Laurent 



- 



VASSAL Emmanuel 



Analyste Biologte 



MECHIN Nathalie 



AnalysteGCetCQT 



MOLINA AdeUne 



AnalysteRetD-DCDC 



ChefdedSpartement 
(contrfiiechimte) 



RAQ-CDLT 



Analyste Biologie 



LASNEFran^e 



CERPOUNl Estiier 



DESPRES Enriine 



Responsable du suivi du 
budget 



Chef de dfepartement R 
etO Biologie 



Resp.secteur 
confirmation CG 



DE CEAURRIZ Jacques 



FRELAT Claire 



SALVADOR AurSiien 



HENIN David 



REDON David 



Technlcienne Analyste 



Resp. Ressouices 
humaines 



CREPIN Nathalie 



Oirecteur 



Analyse sp6dalis6e R&D 
DRDC 



Assistant m6trologie 



Bio 



CARRE Agnes 



ROULLANP Ingrid 



Analyste 



CHAUVEAUJohann 



Analyste 



LAUOET.Nlcolas 



GALATOLA Christine 



ROUSSEAU Thieny 



Analyste 



PASCAUD Laurent 



Respohsabie mietrologie 



Analyste- Biologie 



Adjoint DC GC- Secteur GC 



GAlLLARDAgnfes 



LAURENT Aurtlie 



Analyste 



GARCIA Myriam 



Analyste- Biologie 



Assistante quality 



Analyste- contrfile chimie 



BENF^AHMOUNE Mustapha 



MONGONGU Cynthia 



BUISSON Corinne 



Analyste stagiaire 



■ Resp. secteur IRMS 



Chef du dSpartement 
R&D chimie 



6AILLOUX tsabelle 



THOMAS Jean Philippe 



Analyste 



Resp. secteur LCMS 



Secretaire gSn^ral 



HAMMER Jean Franfols 



Observateur Oaboratoire) 



BHan du solde des fiches d'ecart de(s) revaluation(s) precedente(s) : 

ECART(S) CRrnQUE(S) 



EcMrr(s) demeurant non solde(s) 



DOMT 



Nombre de fiches d*ecart remises au laboratolre (toutes activites confondues) : 

ECARJ(S) CRmQUE{s) 



ECART(S) RELEVe(S) 



DONT 



Commentalre eventuel du laboratolre : 

Le rwi^sentant du febo/afo/re mconnaff avoir piis connalssance du contenu des fiches d'jcart ftfcprimS son disaccord 6ventueL II 
est nppeli que seul le.Directeurgin^rBl duCofrac esthabilim pour.prononcerla diasion d'accreditebon. 



Date: 
10/02/06 



Responsable d'Evaluation : 

CecHe Vasseur « Original signe » 



Representant du laboratolre : 

J. De Ceaurriz « Original signe » 



LAB Fonn 04 - Revision 02 - D^cembre 2006 



©Cofrac2b06 
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RAPPORT D'EVALUATION N* 



1051891 




Page 2S/ 25 



ANNEXES 



N* 
annexe 


Intitule de Tannexe 


Nbre de 
pages 


1 


Portee d'accr6ditatlon transmise par le laboratoire avant Evaluation (courriel du 
05/02/2006) 


11 . 


2 


Annexe 1 envoyee par !e Cofrac (demands d'extenslon) 


1-4 


3 






4 


'..••' 




5 


,' 




■ N 6 






7 






8 






. 9 . 


■• . . ■- • . . -• ■ . • 




10 
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Cecils VASSEUR 




:^ 



De: 

^nvoye: 

A: 

Cc: 

Objet: 



Adeline Molina [adeline.molina@lndd.coml 

dimanche 5 tfevrier 2006 09:54 

•Robin LEGUr 

'CecileVASSEUR' 

Chang§mentde la port^e d'accr^ditatlon (v08-F6vrier 2006) 



Tableau descrlptif 
port^ Bio ... 



Monsieur Leguy, 



Depuis lundi 30- Janvier 2006 nous pratiquons I'essai ES03 laodifie. Nous ne 
mettons pas le logo COFRAC pour ces analyses et nous attendons la venue de 
l»6c[uiped' audit COFRAC les 9 et 10 f^vrier pour en discuter. Les 
modifications apportees'.sont" mineures et nous les avoris envoy€es (rapport de 
validation) k Mr Le Bizec afin qu'il puisse se faire une idee avant 1' audit. 
Nous lui avons bien pr4cis6 que s • il ii' avait pas le tenqps de 1 ' exaitiiner nous 
soumettrons ces modifications/ que je rappelle mineures, lors d'un prochain 
audit. 

Je vous fait parvenir en pi§ce jointe, la port6e modifiSe avec indication 
des modifications. ' 

j'esp%re que ces modifications de derniere minute ne perturberpns pas le 
d^roulement de notre Evaluation, 

Je vous signale aussi que suite k 1' exploitation de nos cartes de centrales 
nous avons r6§valu6 1' incertitude de I'essai EC24C, d'oCi son changement de 
version (VA2) . 

Je vous souhaite bonne reception, 

Bien cordial.ement. 



Adeline MOLINA 

Responsable Quality 

Laboratoire National de Depi stage du Dopage 

143 Av. Roger Salengro 

92290 Chatenayr-Malabry ^ 

Tel : 01 46 60 28 69 (LD : 01 46 60 92 21) 

Fax : 01 46 60 30 17 

m4tl : adeline.molinaOlndd.com <5ttailto:adeline,molina@lndd.com> 



^Message d'origine 

De : Robin LEGUY [roailto: robin. leguy8cofrac.fr] 

Envoys : lundi 10 octobre 2005 16:42 

A : 'adeline.molina@lndd.com' 

Objet :-Demande d" extension - Accusi reception des. tableaux annexes 

descriptifs de la' port6e d' accreditation en dopage humain - Format et 

dossiers de validation- RE: Programmation du prochain audit Cofrac de 

votre laboratoire (renouvellement) - D^cembre 2005 

Importance : Haute 

Madame, 

Je fais suite k notre entretien t^lephonique de ce jour. 

D^ns le cadre de votre d§p6t de dossier d' extension d' accreditation de votre 
laboratoire, vous ro'avez adressE en prpjet les tableaux annexes descriptifs 
de la port6e d' accreditation en dopage humain sur lesquels votre laboratoire 



LNDD0417 







Section Laboratoires - Convention n° 779 



ANNEXE 1 



Demande de renouvellement et d'extension 

Accreditation n** 1-1174 

Norme NF EN ISO/CE1 17025 



PbRTEE DE LA DEMANDE D'ACCREDITATION ACCEPTEE PAR LE COFRAC 



ORGANiSME 
(Entity juridlque) 



LABORATOIRE NATIONAL DE DEPISTAGE DU DOPAOE 
143, avenue Roger Salengro 
92290 CHATENAY-MAUBRY 



La portee de !a demande d'accreditation presentee par I'entite juridique ci-dessus designee et acceptee 
par la Section Laboratoires du COFRAC est definie comme suit: 



SITE CONCERNE 



LABORATOIRE NATIONAL DE DEPISTAGE DU DOPAGE (L.N.D.D.) 
143, Avenue Roger .SALENGRO 
92290 CHATENAY-MALABRY 



PARTIE RENOUVELLEMENT 

V J Uni%Techniques\pEPARipteNT'eeH=fSSEW 
Le renouvellenient d'accreditation estdemandee selon le p§rimetfe suivant 
DQPAGEH ANALYSES DiE CONTROLE DU DOPAGE HUMAIN 



vitlW, 



I'aCCreditatInn i:^.«tt rlAmanrloA CAlnn la nArlmAtr.-. eT.iwan^v "^ »^VP»>j t^{l f> 



\ i / 



en application du ref^rentiel "Standard International pour les Laboratoires" (ISL-SIL) publie pa 
I'Agence Mondlale Antldopage (WADA-AMA), dans te cadre dela collaboration ILAC/WADA (AIVIA). 

11 portesur les^ analyses suivante : 



UAB Fdrm 13 ^ Rev. 04-- Juillet 2005 
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Section Laboratofres - Convention n^ 779 



PARTIE EXTENSION 



Unite Technique : DEPARTEMENT CONTROLE CHIMIE 



L'extension d'accr^ditation est demandee selon le perimetre suivant: 



DOPAGEH ANALYSES DE CONTROLE DU DOPAGE HUMAIN 



li porte sur ies analyses suivante : 



'.) 
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Section Laboratoires - Convention 17** 779 



ValidSle: 23/11/2005 

parle Responsable d'Accreditatlon : Robin LEGUY 



Pour ie demandeur 



En 2 exemplaires, le rNO|\\§L\cS 



Le Repr6sentant de rorganisme 
(pr6nom, nom et signature) 



yHckJW 




U ^J -A 



I 




Pour ie Cofrac 



Fait a PARIS, 
18 23/11/2005 



Le Directeur General, par delegation 
ie Responsable de poie 

EricCHORlN 



Cette annexe pourra faire i'objet de modifications par avenant de la part du Cofrac et dans cette iiypolhese le 
demandeur lui relournera Tavenant sign6. 

,Eile,annuIe et remplace toute annexe 1 et avenants eventuels prec^demment ennis, ^ compter de sa date de 
signature par les deux parties. ■ ;_ 
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CI: 

• Confirmation T/E and IRMS data for all samples reported negative by IRMS in 2006 

• Confirmation T/E and IRMS data for all samples reported positive by IRMS in 2004, 
2005,2006 
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D6pietions Isotopfaues 6chantill6ns neaatifs 2006 f139 Analyses T/B 



N° 


Sexe 


Substance 


etio-11ket6etio 


andro-ll k6to§tlo 


5b-pdiol 


5a-pciioI 


E1 


m 


T/E=7.0 


-1,44 


-0,39 


-2,41 


nm 


E2 


m 


T/E=8.6 


-1.36 


0,11 


-1,63 


-1.96 


E3 


m 


T/E=10,1 


-0,93 


0,62 


-2,64 


-2.16 


E4 


m 


T/E=7,3 


-0,29 


0,29 


-1,10 


-1.77 


E5 


m 


T/E=8.6 


-1,47 


-0.06 


nm 


nm 


E6 


m 


T/E-7,6 


-1.55 


-0,46 


-1,46 


-2,20 


E7 


m 


T/E=6.9 


-1,29 


-0,41 


-1.40 


-2,23 


E8 


m 


T/E-5,3 


-1.18 


-0,80 


-0,59 


-1.31 


E9 


f 


T/E~3,6 


nm 


nm 


-0.63 


nm 


E10 


f 


T/E=:7,3 


-0,98 


0,27 


-2,19 


nm 


E11 


m 


T/E=5,8 


nm 


nm 


-1,46 


-2,50 


E12 


m 


T/E=6,3 


-1,13 


0,14 


-1,27 


0,13 


E13 


m 


T/E=11 


-0.64 


-0,44 


nm 


nm 


E14 


m 


T/E^7,6 


-0,73 


0,39 


-2,08 


nm 


E15 


m 


T/E=5.0 . 


0,61 


0,84 


nm 


hm 


E16 


m 


T/E=8,0 


-2.00 


-0,59 


-2,00 


-2.09 


E17 


m 


T/E=4.0 


1.27 


2.10 


-0,14 


-0,95 


ei8 


m 


T/E=5,1 


-1.38 


-1.16 


-0.40 


nm 


E19 


m 


T/E-7.4 


-1,26 


-0.53 


-0,88 


-1,13 


E20 


m 


T/E=5,0 . 


:. -1,15 


-1,13 


-1,06 


-2,44 


E21 


m 


T/E=5.8 


0.08 


0,29 


nm 


nm 


R22 


m 


T/E=5.4 . 


-1.30 


-0,14 


-0,38 


. 1.16 


E23 


. m 


T/E=4,3 


-0,65 . 


-0,19 


0,62 


-1,05 


E24 


m 


T/E=7,7 


-0,98 


. .0,19 


-1,56 


-1,13 


E25 


m 


T/E=6.3 


-0,60 


0.06 


-0.48 


-1.42 


E26 


m 


T/E=6,3 


-1,35 . 


-0.90 


-0,49 


-2.52 


E27 


m 


T/E==5,7 


-0,75 


-0.23 


-0,42 


-1,24 


E28 


m 


T/E=7,1 


-1,14 


0,10 


-0.43 . 


-0.98 


E29 


m 


T/E=4,6 


-0,08 


-0.01 


-1,00 


-1.11 


E30 


m 


T/E'=i1.2 


-1,06 


0,00 


-1.07 


-0.96 


E31 


m 


T/E^7,3 


-1,17 


-1.01 


-1,58 


-1,32 


E32 


f 


T/E«6,3 


-0,36 


0.31 


0,13 


nm 


E33 


m 


T/E=6,6 


-0.72 


-0.02 


-0,88 


-0.84 


£34 


m 


T/E=6.0 


-1.13 


-0,20 


-0,67 


-1.36 


E36 


m 


T/£=4.9 


-0,84 


0,26 


-1,39 


-1,58 


E36 


m 


T/E=7.3 


-0,99 


-0,75 


-0,94 


-0,54 


E37 . 


m 


T/E=6.1 


-1.01 


0.04 


-1,69 


. -1,88 


E38 


m 


T/E=6.4 


-1.48 


-0.92 


-0.30 


-1.48 


E39 


m 


T/E=7.6 


-1,88 


-0.36 


-1^83 


-1.71 


E40 


m 


T/E=9,6 


-1,39 


-0.49 


-1,23 


-1.37 


E41 


m 


T/£=7.4 


-2,62 


-1.17 


-2,22 


-2,17 


£42 


m 


T/E^12.2 


-1.36 


-1.44 


-0,33 


nm 


£43 


m 


T/E=10,8 


-0.61 


-1,69 


0,02 


nm 


E44 


m 


T/E=6»8 


-1.82 


-1,14 


-0,10 


-1,26 


£46 


m 


T/E=6,5 . 


0.06 


1.16 


-1,94 


-1.63 


£46 


m 


T/E^9.0 


-1.07 


-0.40 


-0,84 


-1,34 


E47 


m 


T/E=6.7 


-1.07 


-0,70 


-0,52 


-1.26 


£48 


m 


T/E==11,6 


-1.45 


t1.36 


-0.61 


-1,99 


E49 


m 


T/E«5.9 


hm 


nm 


r1,55 


-1,38 


E50 


m 


T/E-14.7 


-0,77 


-0,33 


-0,59. 


-1,90 
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N* 


Sexe 


Substance 


etio-llketoetio 


andro-11 k6to6tlo 


6b-pdlot 


5a-pcliol 


E51 


m 


T/E=4,9 


-0.59 


0.48 


-0,79 


-0,74 


E52 


m 


T/E:=13.5 


-0.61 


-0.31 


-0,66 


-1,62 


E63 


m 


T/E=11.5 


-0.52 


-0.64 


-0,48 


-1,40 


E54 


m 


TyE=12.3 


-1,20 


-0.45 


-1,04 


-0,59 


E55 


m 


T/E=5,6 


-1.06 


-0.98 


-0,91 


-1,49 


E66 


m 


T/E=4.7 


-1.41 


-0.75 


-0.61 


-0.83 


E57 


m 


T/E*^8,1 


. -1,12 


rl.OS 


0,13 


-0.78 


E58 


f 


T/E=7,6 


-0.81 


-0.18 


-0.86 


nm 


E§9 


m 


T/E=6,2 


-1.15 


-Q.67 


-0,43 


-1,61 


E60 


f 


T/E=^,9 


-0,61 


-0.46 


-2.00 


nm 


£61 


m 


T/E=7,4 


-0.99 


-0,54 


-1.17 


-2.04 


E62 


m 


T/E=5 


-1.23 


-0,08 


-2,11 


-1,41 


E63 


m 


T/E^9.3 


0,11 


0,85 


-0.94 


-1.61 


E64 


m 


T/E=5.5 


-0.64 


0,03 


-0,47 


-0,74 


E65 


m 


T/E=6,4 


-0,87 


-0,72 


-1,14 


-2,41 


E66 


m 


T/E=7,2 


-0.77 


-0.31 


-0,18 


-1.73 


E67 


m 


T/E^6,8 


-1.70 


-1.11 


-0.70. 


-0.92 


E?8 


m 


T/E=5.1 


-1,71 


-0,53 


-2.36>? 


-1.90 


E69 . 


m 


T/E=11.2 


-1.74 


-0.54 


-i,a9 


-1.60 


E70 


m 


T/E^,2 


-1.66 


-0.61 


-1,61 


-1.28 


E71 


m 


T/E=8.5 


-1.16 


-0.12 


-1,70 


-2.21 


E72 


f 


T/E=5.6 


-1.19 


-0,57 


nm 


nm 


E73 


f 


T/E=6,1 


0,36 


0,85 


-0,19 


nm 


E74 


m 


T/E-9,1 


-1.44 


-0.38 


-2.04 


-1,37 


E75 


m . 


T/E;=6,8 


-1,20 


-0,57 


-1.33 


-2,59 


E76 


m 


T/E^5.4 


-1.79 


-0,41 


-2»60 


■^2.30 


E77 


m 


T/E=6,2 


-1,71 


-0.43 


-0.82 


-0.90 


E78 


m 


T/E=5,3 


-1,29 


-0,43 


0,51 


-1.99 


E79 


m 


T/E=6.4 


-1.91 


-0.69 


-1,22 


nm 


E80 . 


m 


T/E=7.4 


nm 


nm 


-0,67 


-2.07 


E81 


m 


T/E=6,0 


-1.04 


0,04 


-1,06 


-1,87 


E82 


m 


T/E=:4.6 


f1.67 


0.08 


-1,84 


-1,30 


E83 


m 


T/E=8,6 


-0,73 


-0.12 


nm 


-1.79 


E84 


m 


T/E=8,6 


-1.11 


0.09 


-1,34 


-0.74 


ESS 


m. 


T/E=8.6 


-1.11 


-0,02 


-1,18 


-0.71 


E86 


m 


T/E:=4.8 


-1.98 


-0.65 


-1.28 


-1,15 


E87 


f 


T/E==4.7 


-0.88 


-0.22 


-0.67 


nm 


ESS 


m 


T/E=7.5 


-1.69 


-0.43 


-0,66 


-2.16 


E8d 


m 


T/E=6.5 


-0,94 


-0,39 


-1.46. 


-2,01 


£90 


m 


VEfQJ 


-0,94 


-0,38 


-1,36 


-1,90 


E91 


m . 


Tm-5J 


-1,20 


0.39 


-0i94 


-1,25 


E92 


iti 


T/E=5,3 


-1,70 


-0.02. 


-1,90 


-1,64 


E93 


m 


T/E=7,8 


nm 


nm 


1.15 


-1.03 


E94 


m 


T/E=;4,6 


^.08 


0,76 


-0,84 


nm 


.E95 


m 


T/E==4.4 


-0.74 


-0,56 


-0,45 


-1,35 


E96 


m 


T/E=5.2 


-1.69 


-0,57 


-0,66 


-1,16 


E97 


m 


T/E=6,3 


-1,39 


-0,41 


-0,83 


r1,48 


E98 


m 


T/E=6.7 


. .0,04 


1.14 


-1,47 


-1,99 


E99 


f 


T/E=4.8 


nm 


nm 


-0,53 


nm 


E100 


m 


T/E=7.4 


-1,72 


0,08 


-0,62 


-0,64 


E101 


m 


T/E=8.1 


-1.04 . 


-0.03 


-0,75 


-1.68 


E102 


m 


T/E=5.3 


-0,41 


-0.53 


-0,66 


-1.69 


E103 


m 


T/Er5,4 


-0.82 


0.46 


nm 


nm 


E104 


m 


T/E=8,3 


-1,19 


-0.52 


-0,56 


-1.24 
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N* 


Sexe 


Substance 


etlo-11ketoetlo 


anc(ro-11k6to§tlo 


5b-pdlol 


5a-pciiol 


E105 


m 


T/E=8,8 


-0,99 


0.08 


-1.29 


-1,92 


E106 


m 


T/E=5.2 


-0,33 


0.59 


-2.35 


-1.08 


E107 


f 


T/E«=6,9 


0.15 


1.03 


-0,71 


-2.23 


E108 


m 


T/E=6,5 


0.62 


1.90 


-1,61 


-2.01 


E109 


m 


T/E'=8,4 


-0.36 


-0,29 


0,25 


-0.77 


E110 


m 


T/E=6,1 


-0.85 . 


0.31 


-0,49 


-0.65 


"E111 


m 


T/E=7,6 


-0,82 . 


0.45 


-1,78 


-1.04 


E112 


m 


T/E=11.6 


-0.87 


-0.12 


-0,81 


nm 


E113 


m 


T/E=5,1 


-2.55 


-1i26 


-2.03 


-1,37 


El 14 


m 


T/E=:5,5 


-0.76 


0.12 


-0,66 


-0,42 


E116 


m 


T/E=4,3 


-0,80 


0.25 


-1,18 


-1,86 


E116 . 


m 


T/E=6.7 


-0,46 


-0,21 


-1,02 


. -0.07 


E117 


m 


T/E=7,9 


-1.43 


-0.21 


-2,26 


-0.87 


E118 


m 


T/E=6.7 


-1.43 


-0.69 


-2.62 


-1,95 


E119 


m 


T/E=5.1 


-1.09 


0,06 


-1,79 


-1.68 


E120 


m 


T/E=7.5 


-1.27 


-0.86 


-0,59 


nm 


E121 


m 


T/E=5,1 


0.75 


2.13 


-1,27 


-2.51 


E122 


m 


T/E=5.5 


-1.19 


-0.57 


-0,50 


-2.23 


El 23 


m 


T/E=4.6 


-1.28 


0.13 


-1,92 


-0.91 


E124 


m 


T/E^TJ 


-0.99 


0.06 


-1,03 


nm 


E125 


m 


T/E=7.8 


-0.97 


-0.50 


-1,30 


-0.45 


E126 


m 


T/E=5,0 


-1.85 


-0,17 


-0.66 


nm 


E127 


m 


T/E=5,9 


-0,96 


-0,98 


0.47 


-2.21 


E128 


. m 


. T/E=5.4. . 


-0.70 


-0,09 


0,37 


0.10 


E129 


m 


T/E=6,0 


-1.77 


-0.64 


-1.41 


-1.99 


E130 


m 


T/E=13,6 


-2.29 


-0.87 


-1,34 


nm 


E131 


m 


T/E=5.7 


-2,84 


-1.71 


-1,41 


-2,59 


E132 


m 


T/E=6,0 


-2.11 


-0.43 


-2,01 


-1,84 


E133 


m 


T/E=8,5 


-1.65 


-0.38 


-1,22 


-0,89 


E134 


m 


T/E=6.0 


nm 


nm 


-1.51 


-2,10 


E136 


m 


T/E=6,6 


-1,80 


-0.62 


-1.57 


-1,59 


E136 


in 


T/E=5.7 


-1,13 


0,23 


-1,86 


nm 


E137 


m 


T/E=10.5 


-1.51 


-0.33 


-1,13 


-0,99 


E138 


m 


T/E=5.4 


-1.12 


-0.13 


-0,44 


nm 


E139 


m 


T/E=5,6 


-1.78 


-0.30 ■ 


-lies 


-1.78 



Moyenne 



Ecart^type 



etio-11ketoetio 



-1.06 



0,66 



andro-11 k6to6tio 



-0.22 



0,64 



Sb-pdtol 



-1.06 



0.72 



nm: non mesur6 



5a-pdiol 



-1.45 



0,65 
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C4: 



• Reference solution preparation logs for: testosterone HlO-03502 and 033-2 

• Reference solution preparation logs for: Epitestosterone H7-033. 1 . 1 and 033 .2 and 
methyltestosterone SB 046-7 

• SOP for the preparation of mix acetate and mix cal acetate 

• Preparation Log for Alcane Mix 003 

• Mix acetate and mix cal acetate composition 

• IRMS Standard - mix cal acetate 001 A measurement history from May 29, 2006, to 
October 6, 2006 
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LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EXMIX-05 
Version : B 
Date :09/05/2006 
1/2 



METHODE DE PREPARATION DU MIX ACETATE ET DU MIX C AL ACETATE 



1. Preparation du Mix Acetate pour la GC/MS; 
Operations 



Prdever 100 nlde la solution Mix 

Acetate 
et transferer dans un vial k insert 



[ 



Evaporer k sec 



Reprendre dans 100 \i\ d'hexane 



Sertir 
Agjter an vortex 



1 



Materiel 


R^actif et produits 


Vials en verre avec insert 
300^1 


Solution Mix Acetate 
(CH-Fr.l) 


Bain & sec & eO^C 


Azote 


Pipettmanr^gleage de 100 nl 
C6nes Oreiner 


Hexane 


Capsules k sertir 
Vortex 


-.r-r\\vM 



sv 



2. Preparation du Mix Cal Acetate pour la GC/C/IRMS: 
Operations 



Pr61ever 50 ^1 de la solution Mix 

Cal Acetate 
et transferer dans un vial k insert 



Evaporer k sec 



Sertir 
Agiter au vortex 



Materiel 


Reactif et produits 


Vials en verre avec insert 
300^1 


Solution Mix Cal Acetate 
(CH-Fr.l) 


Bain ^ sec ^60°C 


Azote 


ipettman regleable de 100 |il 
Cdnes (jreiner 


Hexane 


Capsules k sertir 
Vortex 
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MODE OPERATOIRE 



Godification : M-EXMIX-05 

Version : B 
Date :09/05/2006 
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METHODE DE PREPARATION DU MIX ACETATE ET DU MIXCAL ACETATE 




N° Version 


Motif // 


Date 


A 


Creation du document ^ 


17/01/2006 


B 


ajout du mix cai acetate 


09/05/2006 



,pEcW£« 




^ 
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LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-P-33 
Version: A 
Date: 22/11/2005 
1/1 



PREPARATION DU MIX ALCANE POUR LA CALIBRATION ET LE CONTROLE HUMS 



Preparation : 


o^ JU^cC> 


• 




Codification : 


o=>3 


Pdrempfion : 


^1 M^fB. 


MixCallRMS 


Volume: 


,^-^ 


Conservation : 


QA4 . FCL- \ 


S6lvant : 


I4«x,=i--f<^ 


Produit 


Code 


R6f^rence 


"' ; Lot 


Concentration de la 

• solution de 

r6f6rence 

enmg/mL 


Volume de solution 

r6f6rence k pr^lever 

en^il 


n-D6cane 


CAL 1 . 


D90-1 


14807EC-015 


0,183 . 


25 


n-Und6cane 


. CAL2 


U40-7 ■ 


tf9504BC-235 


. 0.185 


25 


n-Dod6cane 


CAL3 


D22,110-4 


823332-075 


0.187 


-25 


M^thyld^canoate 


CAL 4. 299030-lOOG 


05920AC 


0.218 


25 


Volume total des solutions de reference en nL 


100 . . ' 


Volume de solvant k raiouter en mL 


9,9 



\ Code op6rateur du pr6parateur : ^ 



Visadupr^parateur : pT 



55s 



#^' 
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o 

§ 
p 
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Codification : E-GD-01 
Version: A 
Date: 01/04/2004 



1/1 



VERIFICATIONS/ APPROBATION DES ENREGISTREMENTS 



Document: /. - P- V 5 
V6rificateur(s) technique(s): 



Date 



qs/q-^/o^ 



o^/oV/o6 



^* QiiadbKr> 



4i. hU, 



Approbateur: 



Date 



ob|o-}/oc M . HJ.' 






>o^0\ 



#^ 



LNDD0445 




-UJ 



O Q 
W Q 



2 

CO 

< 
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LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-GD-01 
Version: A 
Date : 01/04/2004 



1/1 



VERIFICATIONS/ APPROBATION DES ENREGISTREMENTS 



Document: L^P-^^G (UQrs ,fj J 



V6rificateiir(s) te€hmque(s): 



Date 


Nom 


Viiia , / 


Olf foj /ac 


fi^Mro. 


/^^ 1 



























Approbateur: 



Date ^ Noi 



Nom 



ncK 



Visa 




c^V^O 



\#^ 
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Cartogfaphie da Mix cal Acetate 001 A 







Sa Androstanol AC 


Bdodnolanoloae AC 


3b Andiostuwclicd diAC 


11 K:«to^ociu>IaiidI(»e AC 


N»l 


29-mai 


-30.33 


-19,76 


-33,58 


-16,47 


N^ 


30>mai 


-30.03 


-20,02 


-33,81 


-16,76 


1^3 


31-inai 


-30.25 


-19,95 


-33,51 


-16,60 


N*4 


l-juin 


-30.28 


-19,92 


-33,58 


-16,54 


N»5 


2-iuin 


-30.42 


-19,80 


-33.44 


-16,65 


N^e 


6-juin 


-29,95 


-19,63 


-33,31 


-15.99 


W7 


7-juin 


-30.25 


-19,94 


-33,70 


-16,39 


N»8 


8-juin 


-30.27 


-19.87 


-33,61 


-16.62 


N^ 


9-jum 


-30.17 


-19,85 


-33,56 


-16,35 


N»10 


lO-jain 


-30,19 


-19,85 


-33.53 


-16,43 


ISTll 


14-jum 


-30.33 


-19,91 


-33,77 


-16,49 


1^12 


15-juin 


-30,15 


-20,04 


-33,50 


-16.09 


N'lS 


17-juin 


-30,18 


-19,93 


-33.56 


-16,51 


N«14 


19-ium 


-30.42 


-20,00 


-33,59 


t.16.42 


N«15 


21-juin 


-30.28 


-19,99 


-33,62 


-16,66 


W16 


22-jum 


-30.34 


-19,96 


-33,78 


-16.71 


1^17 


23-jum 


^30.36 


-20,14 


-33,63 


-16,70 


N'lS 


26-iuin 


-30.29 


-20^08 


-33,71 


-16,52 


N«19 


27-tum 


-30,47 


-19,96 


-33,75 


-16,67 


. N»20 


29-juin 


-30,38 


-20,08 


-33,77 


-16.81 


N°21 


30-jum 


-30.10 


-19,99 


-33,85 


-16,63 


N^22 


3-iua 


-30.68 


r20.10 


-33,77 


-16,60 


N»23 


4-juil 


-30.29 


-19.88 


-33,76 


-16,43 


^r24 


5-juiI 


-30.36 


-19,87 


-33,59 


-16,50 


N*>25 


6-jua 


-30,18 


-19.81 


-33,63 


-16,41 


N«26 


7-iua 


-30.60 


-19,71 


-33,63 


-16,45 


N^7 


8-jua 


-30,44 


-19,87 


-33,50 


-16,70 


>r28 


ii-mu 


-30.26 


-19,95 


-33,59 


-16,86 


N°29 


13-M 


-30,40 


-19,97 


-33,77 


-16,67 


W30 


17-]iul 


-30.29 


-19,88 


-33.72 


-16,40 


N»31 


18-juiI 


-30.45 


-20,03 


-33.72 


-16,69 


N^2 


19-jua 


-30,22 


-19,89 


-33,60 


-16,57 


N»33 


2(Huil 


-30,45 


-19.83 


-33,64 


-16.50 


N»34 


21-iml 


^3038 


-19.97 


-33,59 


-16,77 


1^35 


22-iuil 


-30,15 


-19,92 


-33,58 


-16,55 


N*36 


23-iuil 


-30,29 


-20,01 


-33,70 


-16.69 


N«37 


24-jua 


-30.18 


-19,95 


-33.79 


-16.49 


N«38 


2<Mua 


-30.43 


-20,09 


-33,78 


-16,61 


>r39 


27-iuiI 


-30.36 


-20,04 


-33,73 


-16,59 


N«40 


28-jua 


-30.40 


-19,92 


-33,63 


-16,35 


N«41 


1-aoQt 


-30,07 


-19,83 


-33,66 


-16,80 


N*42 


2-aojat 


-30,28 


-19,99 


-33,69 


-16J0 


N«43 


3-aoQt 


-30,21 


-19,91 


-33,73 


-16,60 


N*44 


4-aout 


-30,40 


-19,98 


-33,71 


-16,74 


WAS 


21-aoflt 


-30,45 


-19,90 


-33.73 


-16,59 


1^46 


23-aofit 


-30,26 


-20.01 


-33.78 


-16,74 


N*47 


24-aoiit 


-30.07 


-19,81 


-33,52 


-16,22 




LNDD0448 







SaAndrostaoolAC 


EdodioIaqc^OQe AC 


5b Androstanediol diAC 


11 Kao^ochoknolooe AC 


N«48 


28-aoat 


-30,04 


-19,90 


-33,46 


-16,63 


^^49 


29-ao& 


-30,20 


-19i74 


-33,58 


-16,78 


Tsrso 


31-ao&t 


-29.82 


-19.71 


-33,78 


-16.42 


N*51 


1-sept 


-30,15 


-19,92 


-33,86 


-16,46 


W52 


4-sept 


-30,56 


-20,04 


-33,82 


-16.24 


yP53 


5-s^t 


-29.93 


-19^74 


-33,37 


-16,31 


1^54' 


■6-sept 


-30.03 


-20,00 


-33,56 


-16,78 


NT'SS 


7-sept 


-30,07 


-19.84 


-33,62 


-16.56 


N*56 


8-sept 


-30.06 


-19;69 


-33,58 


-16,50 


isr57 


11-sept 


-29,95 


-19.59 


-33,34 


-16,61 


W5Z 


12-sept 


-30,31 


-19,91 


-33,70 


-16,68 


1^59 


13-sept 


-30.41 


-19,85 


-33.65 


-16.67 


N*60 


14-s^ 


^0,46 


.19,91 


-33,64 


-16,48 


N«61 


17Tsept 


-30,11 


-20,10 


. -33,60 


-16,71 


N^2 


19-sept 


-30,14 


-19,73 


-33,47 


-16,42 


N°63 


20-siept 


-30.44 


-20,00 


-33,76 


-16,55 


N'64 


21-sept 


>-30,21 


-20.12 


-33.64 


-16.80 


N«65 


22-sept 


-30,35 


-20,01 


-33i69 


-16,53 


N«66 


25^sept 


-30,43 


-20,00 


-33,65 


-16,67 


N"67 


26-sept 


-30.41 


-19,94 


-33,72 


-16,71 


N*68 


27-sept 


-30,24 


-20,02 


-33,69 


-16,39 


N*69 


28-sept 


-30,41 


-20;05 


-33,71 


-16.51 


N*70 


29-sept 


-30.30 


-20,08 


-33^78 


-16,52 


N^l 


2-pct 


-30,52 


-20,12 


-33i72 


-16.49 


1SP72 


3^oct 


. -30,44 


-20,15 


-33,89 


-16,53 


N^ 


4-oct 


-30.48 


-20.10 


-33,77 


-16,54 


1^74 


5-oct 


-30,37 


-19,95 


-33,68 


-16,58 


N»75 


6-oct 


-30,29 


-20,09 


-33,80 


-16,79 



Vaileurs th6orique (%o)s 


-30,46 


-19,91 


-33,81 


-16,30 


M(%o) 


-30,28 


-19,93 


-33,66 


-16,56 


SD(%o) 


0,17 


0,12 


0,12 


0.17 



-29,60 
-30,00 
-30.60- 
-31,00- 



-31,50 



5a Aridrostanol acetate 



^*'^^^><\*%\ 



*u 



r^O^/ 



S 1 Si i 

s s s s i 



a 



♦ 5a Andrpstanoi AC 
Mth§o0.5 



'Moy^ine th^nque 
.Mth6af0,5 




LNDD0449 



Biocholanolone acetate 



-19.00 



-10,50 
-20,00 
-20,50- 



-21,00 






^p \0 ^o ^ *o ^o 

^ § $ Q R ^ 

JO $ Jg t; ^ 5 

Q en t5 »- vi S> 



NO \o 

i § 



■r-' C» -^ <S 



S 



♦ EtiocholanoloneAC 
— Wlthe(>0.5 



•Mc^enne th^orique 
.Mthib+o:5 



5p andrpstane 3a 17p diol diac^tate 



-33,00 



-33,50- 



-34,00- 



-34.50 



if>^*^\r^*> ♦-V^^v 



3 55 ti -5 v5 ex c5 So? 555^ 



♦ 6b Androstanediol dIAC 
Mtheo-0.6 



'Moyenne theorlque 
.Mth6o4-0.6 



11 kStodtiochblanolone acStete 



-15,50 

-ie.oo 

-18.50 
-17,00 • 



-17,50 



♦>?♦/♦# 



?-"^Wi ^"i ; 



♦. ♦ 






8 



\o Ma va \o \o 
^ ^ ^ Q Q 

en c5 i-. v> Sv 



» Si Si "^ 

*Q O* «n ?J 



♦ 11 K6to6ti6c^IanoloneAC-!--.-^Mayerineth6oric|ue 
Mth6o-0.6 •- Mtheo+0.6 
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C5: 

• Original validation of delta value uricertainty 



LNDD0451 



DeterminatioBL d*mie mcertitade €largie; applications aux d€pI6<ioiis isotopiqaes 

Cet essai consiste a reproduire Tanalyse d'un mdme 6chimtiUQn dans des conditions 

standaidisees diJS&entes. Ue:q)6rieo.ce a 6tS conduite sur Tanalyse de 30 aliquotes du m§me 

^handllon. 

Une urine temoin extraite et analysee 30 fois. Les 30 analyses sont r^parties sur une duree de 

7 mois. 

- Piaram^es variables: 

Qrigine endog^ne des steroldes de rurine Ul 

Op^rateur 

Maintenance et ^talomiage de rinstrumenlatiQn 

- Paramttres observes: 

Dispersion des valenrs des rapports isotopiques corrig6es des compost: calcul de la moyenne 

(M), de r^cart type (SD) et du coeflBlcient de variatiott (CV) 

Dispersion des differences 8 '^C%o (metabolite) condg^- 6 "C%o (CER) comg^e suivantes : 

• 5 *^C%> (dtiocholanolone) - 8 "C%o (i 1 ketoaiocholanolone) 

♦ 8 "C96o (androst6rone) - 8 ^^C%o (1 1 k^to^iocholanolone) 

• 8 ^C%o (5p androstane 3a 17P diol) - 8 ^C%o (5p pregnane 3a 20a diol) 

♦ 8 "C%o (5a androstane 3a 17p diol) - 8 *^C56o (5p pregnane 3a 20a diol), 
calcul de la moyenne (M), de T^cart type (SD) et du coefficient de variation (CV) 




LNDD0452 



- RSsuUats 



Fid61it^ intermediaire ; valears 5 ^CXe 



■ Fl 1 


F2 




F3 




SI 


llk^o^o 


SI 


etio 


andro 


SI 


53{u£[ol 


5aadiol 


pdiol 


. 


-21,46 


-30,59 


-21.90 


-2136 


-30.47 


-21.34 


-22.56 


-21.50 




-21.58 


-30,57 


-22;M) 


-2139 


-30,61 


-21.67 


-22.91 


-2139 


- 


-2137 


-30.10 


-22^20 


-21,88 


-3031 


-21.76 


-22.69 


-21,07 


- 


-22.63 


-30,80 


-22.38 


-21,85 


-30,74 


-22,83 


-23,78 


-22.11 


- 


-22.27 


-30.67 


-22,75 


-21,92 


-30i69 


-22.49 


-23,54 


-22.14 


. 


-21.83 


-30,04 


-21,95 


-2139 


-30,11 


-22,00 


-23.10 


-21,48 


■- 


-21,56 


-30.74 


-22.88 


-21.98 


-30.24 


-21,54 


.22.25 


-2l.i50 


- 


-22,01 


-31,23 


-22.47 


-21,57 


-30,49 


-21.61 


-22.53 


-21,58 


- 


-22.20 


-30,66 


-22.65 


-21.81 


•^0,11 


-22.01 


-23.18 


-22.36 


- 


-22.17 


-30,95 


-22.43 


-21.29 


-29,84 


-21.89 


-2331 


-2232 


- 


-22,35 


-30.98 


-23.07 


-22,12 


-29.98 


-21.83 


-22.88 


-21.89 


. 


-22,21 


-30,77 


-22.47 


-21,80 


-3035 


-21,70 


-22.63 


-21.74 


- 


-21,94 


-30,81 


-22,12 


-21,54 


-30.52 


-21,59 


-22.24 


-21,61 


- 


-21,96 


-30.71 


-22,24 


-21.62 


-29,75 


-21,99 


-23,00 


-21.82 


- 


-21.93 


-30,62 


-22.40 


-21.50 


-29,95 


-21.77 


-23,04 


-2130 


- 


-21.77 


-30.62 


-22.15 


-21,49 


-29,70 


-21,22 


-22.26 


-21,02 


- 


-22.06 


-30.58 


-22.22 


-21,67 


-30.29 


-21.97 


-23,05 


-21.60 


- 


-22.03 


-30,36 


-22.62 


-21.54 


-29,69 


-21,51 


-22.54 


-21.27. 


- 


-21,40 


-30;J5 


-22.20 


-21.73 


-29.80 


-2136 


-22,24 


-21.93 


- 


-22.48 


-30,40 


-22,26 


-21,82 


-30,23 


-22.00 


-22.64 


-21,92 


- 


-21.63 


-30.01 


-22.25 


-21,52 


-29,60 


-21,87 


-22^3 


-22.17 


- 


-22.14 


-30.26 


-22.32 


-22,26 


-29,82 


-21,88 


-22,87 


-21.87 


- 


-22,58 


-30.70 


-22,19 


-21.77 


-30.03 


-21,88 


-22.86 


-21.95 


- 


-22,12 


-30.96 


-22,53 


-21.92 


-29.87 


-21,54 


-21.95 


-21.55 


- 


-22.16 


-30.63 


-22,02 


-21.62 


-30,01 


-21.45 


-22,31 


-21.60 


- 


-22.07 


-30.89 


-22,62 


-22.07 


-30;55 


-21.88 


-22.69 


-21.87 


- 


-22.28 


-31.30 


-22^28 


-21.84 


-30.19 


-21,59 


-22.74 


-21,68 


- 


-21.88 


-30.78 


-22.61 


-21,85 


-29.73 


-21,79 


-22,52 


-22.24 


- 


-21.58 


-30.16 


-21,90 


-21,52 


-30,24 


-21,78 


-22.48 


-21.49 


- 


-21,60 


-31,02 


-21,83 


-21.26 


-30,99 


-21,68 


-23.02 


-21.48 



M(%>) 


-21^8 


-30,64 


-22,34 


-21,70 


-30,16 


-21.78 


-22,76 


-21,71 


SD^) 


0,34 


033 


0,29 


0,25 


0,36 


0,32 


0,41 


035 


CV(%) 


1.6 


1,1 


1,3 


1,2 


1,2 


1,5 


i,s 


1,6 


u+m>(^) 


-21*29 


-29,98 


-21,75 


-21,19 


-29,45 


-21,14 


-21,94 


-21,02 


M-2SD(%.) 


-22,66 


-3130 


-22,92 


-22,20 


-30,88 


-22,42 


-23,57 


-22,41 
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- Fraction Fl 



11 k^to^ocholaiioloiie 



s 
to 



-20^ 
-21 

-21.5 
-22 

-22^ 
-23 

-23,5 



» ♦ ^ 



♦♦ 



'M+2SD 



'IA-2SD 



•M 



FractJon F2 



^ocholanolone 



-21 

-21^ 

-SI 

-23 
-23^ 






^ ♦ ♦ ♦ ♦ ♦ 



^M+2SD 



•M-25D 



androstgrone 



-20,5 
-21 

To -22 

-22;5 

-23 



♦♦ ♦ 



♦♦4 



♦ ♦t^M ♦ 



■nnMbaHiip^Ua^ 






JL 






'•M+28D 



-H^SD 



•M 
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- Fraction F3 



5^adiol 



-20,5 

-21 
-2U 

-22- 



*♦ ' /V**% ' /*♦**♦**♦* .' * 



-22^ H ■ - ■» 

-23H ♦ 

-23^ 



'•M+2SD 



'M-2SD 



>M 



Saadiol 



-21 
-22 



-23^ 

-24 H 
-24,5 






•M+2SD 



't&TSD 



^M 



pdiol 



-20 

^20,5 

-21 

^-21^- 

% -22 

-22^- 

-23 
-23,5 



— V 



♦♦ 






■■■■ ' - — — "'^'— — ■ A^^K SE ^■JStwp^PI 



ii'AiL. 



M^2SD 



•M^SD 



*M 




LNDD0455 



13. 



P6pl€tions isotopiqttes rs ^C %> {m6taboliteY- S *X %o (CESCiS 



itio-llkdto£tio 


andro-llketoetio 


53ai£oI-pdid 


5aadiol-pdiol 


-0.44 


0.10 


0.16 


-1,06 


-0,62 


0,19 


-0,28 


-131 


-0,83 


-0,51 


^,68 


-1,62 


0;24 


0,77 


-0.73 


-1,67 


-0,48 


0,35 


-035 


-139 


-0.12 


0,44 


-032 


-1.62 


-US 


-0.42 


-0,04 


■0J5 


-0,46 


0.44 


-0.03 


-0,95 


-0.45 


039 


035 


-0.83 


-0,25 


0,88 


0,43 


-0,98 


-0,72 


0,23 


0.06 


•0,99 


-0^ 


0,41 


0,04 


-0.89 


-0.18 


0,40 


0,02 


-0,63 


^,28 


034 


A16 


.U8 


-0,46 


0.43 


-0,47 


-1,74 


-0,39 


0,28 


-0J20 


-1^4 


-0.15 


0.40 


-038 


-1,46 


-0.59 


0,49 


-0,24 


-U7 


-0,80 


A33 


037 


-031 


0.22 


0,66 


-0,08 


-0.72 


-0,62 


0.11 


030 


-0.76 


-0.18 


-0,12 


-0.01 


-1.00 


0,40 


0,82 


0,08 


-0,91 


-0,41 


0,20 


0.01 


-0.40 


0,14 


6,54 


0.14 


-0.72 


-0,54 


0,00 


-0,01 


-0,82 


0^00 


0,44 


6,09 


-1,06 


-0,73 


0,02 


0,45 


-03 


^32 


0,06 


-0^9 


-0,99 


-03 


034 


-0,21 


-134 



M(9£o) 


-036 


03 


-0,07 


-1,04 


SD(^) 


036 


033 


032 


0,40 


M+2SD(«o) 


036 


0,95 


037 


-0^4 


U-2SD0io) 


-1.08 


-«39 


-0,70 


-1,84 


M-K),8(%)) 


0,44 


1,08 


0,73 


-0,24 


M-0,8(%o) 


-1,16 


-0,52 


-0,87 


-1,84 



■^ Condtiisioii 

Les r6sultats indiqiient que la m^thode presente une gtande fidelite sur la mesuie des 
composes cibles. Nous ayons obtenu un SDmax de 0.41 %o pour les mesures des diff6r«its 
metabolites, et nous observons un SDmax de 0.40%> pour les differences. Une incertitude de 
mesure de +2*0.40%© peut done dtre appliqu^ k chaqtie difference, soit ±0.8%o 
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Les lesultats isdiquent egal^ent que la £icl61it^ du calcul de la di£f6:ence se sitae dans 
rintervalle donne par mesure ± 0,8%o. H a done 6t6 6tabli qu'une incertitude de mesure de ± 
0.8%<> est ^ admettre pour la dijff6ience 5"C%o (metabolite) canig6e - 5^^C%o (C3BR) 
C033ig6e. 





LNDD0457 




Pr^ision instntmentale 



^ Support 

Precision intra jour : solution contenant 4 produits (n-decane, n-undecane, n-dodecane, et 

m^thyldecanoate) injectee 20 fois successivement le mSme jour 

Precision inter jour : solution contenant las 4 mSmes produits (n-decane, n-undecane, n- 

dod^cane, et m^thyld^canoate) inj ect^e 55 fois, une fois pair jour sur 1 6 semaines. 

- Parametres variables 
Precision intra jour : aucun 

Pr&ision inter jour : maintenance, ^talounage de rinstrument, op6rateur 

- Parixmhtres observis 

D^tennination de la dispersion des valeurs 5^^C%o, calcul de la moyenne (M), de I'ecart type 
(SD) et du coefBcient de variation (CV) 



ResuUats 



PRECISION INTRA JOTJR ; valfenrs S ^^C%o 





d^cane 


und6cane 


dod^cane 


methyld^canoate 


injl 


-31,72 


-27,27 


-31,21 


-30,50 


ini2 


.32,04 


-27.48 


-31,16 


-30,66 


inj3 


-32.11 


-27,32- 


-31,33 


-30,47 


mj4 


-32,03 


-27,40 


-31,45 


-30.67 


inj5 


-32,04 


-27,58 


-31.43 


-30,84 


inj6 


t32;24 


-27.74 


-31.68 


-30,94 


mi7 


-32,03 


-27.69 


-31.65 


-S0.91 


inj8 


-32,22 


-27,74 


-31,56 


-30,99 


inj9 


-32,27 


-27.79 


-31,69 


-30,98 


inilO 


-^32,51 


-28,01 


-31.97 


-31.04 


inill 


-32,30 


-27,87 


-31.73 


-31.01 


mil2 


-32,42 


-28,06 


-31,87 


-31,13 


inil3 


-32,43 


-27,76 


-31.76 


-31,11 


inil4 


-32,30 


-27,93 


-31.82 


-31,09 


injlS 


-32,26 


-27,68 


-31,58 


. -30,95 


iAfl6 


-32.03 


-27,63 


-31,50 


-30,67 


injl7 


-31,86 


-27,49 


-31,30 


-30,54 


injl8 


r32,0l 


-27.47 


-31,25 


-30,70 


inil9. 


'31.91 


-27,42 


-31,29 


-30,60 


ini20 


-31,76 


-27,20 


-31,23 


-30,44 



M(96o) 
SD(96o) 
CV(%) 

M + 2SD (%o) 

M-2SD 



-32,12 

0,22 

0,7 

-31,68 

-32,56 



^27,63 

0,24 

6,9 

-27,14 

-28,11 



-31,52 

0,24 

0,8 

-31,04 

-32,01 



-30,81 

0,23 

0,7 

-30,35 

-31,27 
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I^RECISION INTER JOtm ; valeqrs 8 ^^C%. 



Jour 


d6cane 


. unddcane 


doddcaae . 


m^thylddcanoate 


Jl 


-28.53 


-26.94 


-28,86 


-30.63 


J2 


-28.30 


-26.59 


-28,43 


-30,50 


J3 


-28.69 


-26.70 


-28.45 


-30.53 


J4 


-28.42 


-26.47 


-28,60 


-30.73 


J5 


-28.47 


i26.75 


-28.56 


^30.55 


J6 


-28.21 


-26,76 


-28,75 


-30,44 


J7 


-2836 


-26,68 


-28.92 


-30,61 


J8 


-29,07 


-26,98 


-28,97 


-30,48 


J9 


-28.75 


-26,83 


-28,43 


-30,87 


JIO 


-2832 


-26.52 


-28,67 


-30.69 


JU 


-28.59 


-27.03 


-28.75 


-30,40. 


712 


-28.25 


-26,70 


-28.56 


-30,87 


J13 


-28.42 


-26.60 


-28.51 


-30.88 


JW 


-28.20 


-26.60 


-28.49 


-30,09 


J15 


-28.17 


-2636 


-28,12 


-3035 


J16 


-28.14 


-2(5,63 


-28,45 


-30,53 


J17 


-28.30 


-26,86 


-2833 


-30.45 


J18 


-28.49 


-26.74 


•^28,90 


-30.50 


J19 


-28,41 


-26,81 


-28.74 


-3039 


J20 


-28,72 


-26,66 


-28.87 


-30.83 


J21 


-28,73 


-27,03 


-28.89 


-30.67 


J22 


-28,45 


-26,86 


-28,65 


-30.62 


J23 


-28,36 


-26.71 


-28,74 


-30.61 


J24 


-2830 


-26,75 


-28.69 


-30,80 


J25 


-28.37 


-26,73 


-28,64 


-30,24 


J26 


-28,59 


-26,79 


-28,84 


-30.73 


J27 


-28,12 


-26.58 


-28,46 


-30,29 


J28 


-28,43 


-26,71 


-28,78 


-30.84 



Jour 


d6cane 


und^cane 


dod€cane 


mftbyldicanoate 


J29 


-28.45 


-26,93 


-28,83 


-30.51 


J30 


-28.67 


-26.78 


-28.72 


-30,75 


J31 


-28.03 


-26.54 


-28,62 


-30,22 


J32 


-28.26 


-26.69 


-28.52 


-30,61 


J33 


-2830 


-26,68 


-2831 


-3036 


J34 


-28.12 


-2632 


-2837 


-3031 


J35 


-28,22 


-26,42 


-28.21 


-3031 


136 


-28,83 


-26,97 


-28,93 


-30.73 


J37 


-28,04 


-26,79 


-28,54 


-30,73 


J38 


-28,04 


-2631 


-2830 


-30,52 


J39 


-2833 


-26.71 


-28.50 


-30.52 


140 


-2837 


-26.73 


-28.58 


-3033 


J41 


-28,49 


-26,84 


-28.86 


-30.76 


J42 


-28i56 


-26,80 


-28.94 


-31.11 


J43 


-28,73 


-26,75 


-28.61 


-30.66 


J44 


-28,67 


-26,75 


-28.74 


-30.64 


J45 


-28,61 


T-26,75 


-28.67 


-30.55 


J46. 


-28,71 


-26,62 


-28,62 


-31.44 


J47 


-28,45 


-26.81 


-28,74 


-30,97 


J48 


-28,56 


-26.89 


-28,83 


-31.35 


J49 


-28,63 


-26,90 


-28,93 


-30,50 


J50 


-28.56 


-26,91 


-28,75 


-30,41 


J51 


-28,51 


-26.69 


-28.53 


-30,26 


J52 


-28,91 


-27,00 


-28.77 


..30,55 


J53 


-28,42 


-26.72 


-28.75 


-30.28 


J54 


-28,50 


-26,61 


-28.66 


-30.21 


J55 


-28,42 


-26.72 


-28.75 


-30,28 





ddcane 


unddcane 


doddcane 


m^yld^canoate 


M(%o) 


-28,45 


-26,73 


-28,66 


-30,58 


SD (%o) 


0^3 


0,17 


0,19 


0,27 


CV(%) 


0,8 


0,6 


0,7 


.0,9 


M + 2SD{%o) 


-28,00 


-26,40 


-28,28 


-30,05 


M-2SD(%o) 


-28,90 


-27,06 


-29,03 


-31,12 



Conclctsion ,. 

Les precisions intra jo\jr et inter jour montrent une grande pr6cision de I'instrument. 
L'eaperience intra jour indique des SDs de I'ordre de 0;22%o k 0.24%o soit un CV de l^ordre 
de 0.7% i 0.9%. Ces valeurs sont similaires k celles obtenues pour Texperience inter jour qui 
pr6sente des SDs de Pordre de 0.1 7%o k 0.27%o, soitun CV de I'ordre de 0.6% a 0.9%. 
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Les r6sultats obtenus au laboratoire indiquent une non deviation du systeme dans le temps 
avec r^talonnage et les difKrentes maintenances effectuees sur rinstrument 

La precision inter jour a permis d*^tablir : 

- une deviation limite tol^r€e de 0.5%o pour une mesure 5 "C%o (pt 0,5%o est ^gal k 
2* SDmax constate sur l'exp6rience). 

- un critfere de validation d'une sequence d'analyse. Pour qu'une sequence soit 
acceptable, une solution contenant du n-decane, du n-und6bane, du n-dod^cane et du 
m6thyldecanoate, devra presenter pour au moins 3 des 4 produits une valeur 
isotopique 8^^C%o comprise dans I'intervalle donn6 par « valeur th^orique du produit » 
± 0.5%o (la valeur theorique du produit est ceUe obtenue k partir d'6talons standards de 
valeur 6 C%o certifiae). Dans le cas contraire, Tinstrument est jug6 impr^cis et une 
maintenance doit Stre eJGEectu^ sur le systeme (port d'injection, colonne GC, r^cteur 
d'oxydation, r^glage de la source, nettoyage de la source . . .). 
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C15&C16: 

• Validation documentation regarding T, E, and T/E uncertainty 
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LNDD - Confirmaticm semiH|ttan1itative par CG/SM de la testosterone et de r6pitestost6rone - Compl&nent 1 

deressai£C24C 



L*objet de ce rapport est d'apporter un complement au rapport de validation de l'EC24C relatif a 
la determination de la concentrsdon en Testosterone et en Epitestost^rone, et a la determination 
du rapport Testosterone/Epitestosterone dans des urines. 

Ce report concluait a une incertitude de mesure : 

- de 15% pour la testosterone entre 2 et 5ng/mL 

- de 10% pour la testosterone entre 5 et 500 ng/raiL 

- de 40% pour rdpitestost6rone entre 2 et 5 ng/niL 

- de20%pourrepitestosteroneentre5etl0ng/mL 

■ ^ de 10% pour r^pitestost^rone au dessus de 10 ng/mL. 

H en resultait qu'un rapport T/E sup6rieur a 6 etait calcule avec (somme des incertitudes) : 

- 50% d'erreur si Tepitestpsterone est comprise entre 2 et 5ng/mL 

- 30% d'erreur si repitestosterone est comprise entre 5 et 10 ng/mL 

- 20% d'erreur si Tepitestosterone est au dessus de 10 ng/mL. 

Le traitement des cartes de controle du CQ urin^re analyse en 2005, et coiitenant environ 180 
ng/mL de Testosterone et enwon 20 ng/mL d'Epitestosterone, montre que ces incertitudes ont ete 
tres sous-estimees lors de la validation. En eJBfet, le traitement des cartes de contrSle sur le CQ 
indique une incertitude plutdt de Tordre : 

- de 20% pour une testosterone k environ 180 ng/mL (done entre 5 et 500 ng/mL) 

- de 30% pour une epitestost^one i environ 20 ng/mL (done au dessus de 10 ng/mL) 
-de 30% pour le rapport T/E (calcul6 en surfece) quand Tepitestost&one est a environ 20 

ng/noL. 

Cet accroissement de Tincertitude est probablement lie a la modification du mode op^ratoire 
(passage d'une m6thode quantitative avec un etalonnage en 6 points miiumum a une methode 
semi quantitative en 1 point). 



H convient done de modifier les incertitudes maximales admissibles annoncees sur les rapports 
d' analyse en tenant compte de cette etude. 
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LNDD - ConHrmation semi-quantitative par CG/SM de la testostdronc et de l'6pitestost6rone - Compliment 1 

<Ieressai£C24C 



En pages suivantes sont presentes les resultats de Petude initiale (entre le 24 novembre 2004 et le 
29 avril 2005) du CQ vamske (28 observations) pour la Testosterone, TEpitestosterone et.le 
rapport T/B, Le tableau ci-dessous presente les resultats obtenus : 





Moyenne 
(CIR) 


Ecait-type 


2Ecarts4ype 


Borne basse 
(LCD 


Borne haute 
(LCS) 


CVa2 

ecarts-type 


Testosterone 


181,464 


13,659 


27318 


154,146 


208,782 


15,1% 


Eokestost^roae 


19,7357 


2,61032 


5,22064 


14,515 


24,956 


26,5% 


T/E 


9,26429 


0,794589 


1,589178 


7,675 


10,853 


17,2% 



Ce tableau moctre que les CV ^ 2 6carts-type se artwent entre 15 et 30 %, 

Le tableau suivant presente les resultats du controle standard (entre le 02 mai et le 24 aout 2005) 
de ce m&ne CQ uiinaire (22 observations) pour la Testosterone, l'Epitestost6rone et le rapport 
T/E. 





Moyenne 
(CTR) 


Ecait-type 


2Ecarts-type 


Borne basse 
(LCD 


Borne baute 
(LOS) 


CVa2 
ecarts-type 


Testosterone 


179^36 


15,1976 


30,3952 


148,8408 


209,6312 


17,0% 


Epitestosterone 


18,5364 


2,6638 


5,3276 


13,209 


23,864 


28,7% 


T/E 


9,82727 


1,19048 


2,38096 


7,446 


12,208 


24,2% 



Ce tableau montre que les CV a 2 hearts-type se situent encore entre 15 et 30 %, 



D'ou les nouvelles incertitudes propos^es en premiere page. 
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1 Vfll 



ValeurduCQT/ECrestost&ooe) 



Htstogranims 




lJCS=222, 



20? -^€2. 



cm =181, 



\5U.IU6 
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OWM f V^O 



'J ValeurCQT/E(^testostefoae) 



Histogramme 
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6 - 
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Histogramme 
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ValeurduCQT/ECTcstost&oje) Hfetogramme 
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. (jDoV oBie sVandand eq \ t OO.d LCp\lCDVc6\CY>c5VNe / ^u u c mat ^^-^ ^.--^ 
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sortie >? :svandcin a <^m i c ^o:l VKappcxxV » / 1 eh sa.vs\ac€^ jatJ^ O :i 
Mouenne p{\Dp<2 jdux pnocede : 3 .^2.12^ 



^UeurdiiappottlA OQlEOOl 



Ktstogramme 
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Analyse du 12/05/05 : echantillon 117/04 314712 ... Rapport T/E un peu fort mais il est considers comme ciitere rejetant 
qu'& partir du 25/01/06. Avani cette date, les cilt^res rejetanl sont les concentrations. 

Analyse du 12/07/05 : Echantillon 33/07 873887 Rapport T/E un peu fort mais 11 est considSre comme critire rejetent qu'; 
partir du 25/01/06. Avant cette date, les critdres rejetant sont les concentrations. 





LNDD0471 



C17: 

• Frequency distribution data for the 6 reference population compounds. 
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Etude d'lme popiilation de contrdle 





186 echantUlons d'urme de spoitifs ont ete analyses dans le cadre du contrdle antidopage et 
oat permis d'^tablir une base de donn^es des valems du rapport isotopique des molecules 
d*int6r^ loFsqu'eUes sont endog^nes. 





n 


M(%.) 


SD(%o) 


CV(%) 


M+3SD (%o) 


M-3SD(%o) 


11 ketuetiocliolanoloiie 


122 


-21,93 


1.45 


6.6 


-17.58 


-26,27 


Edodiolanolone 


186 


-22.83 


1.09 


4.8 
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androsterone 
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5p pregnane 3a 20a diol 
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18 0£C.20fl6 



Section Laboratoires 



DEPARTEMENT DES ANALYSES - AFLD 
143, Avenue Roger SALENGRO, 
92290 CHATENAY MALABRY. 

o • f . ^■..-,. . A rattentton de Mme Adeline MOLINA 
Pans, lejeucJi 14 d^cembre 2006, ^ 

V/R§f.: Votre e-mail de ce jour - Erratum portee d'acci^dltatlon 

N/R6f.: L/06/5986/RLE 

N"" d'accreditation: 1-1791 

Objet: ERRATUM - Correction et mise §i jour annexe technique 

Affaire suivie par Robin LEGUY « M .44.68 .64.59 ■ jglr robin. leauv(a>cQfrar.fr 

Madame, 

^ Je fais suite a yotre courrier electronlque de ce jour, dans lequel vous m'indiquez 

quune erreur sest gliss6e dans Tannexe technique conoemant Tanaiyse code EC31 

(deviation isotopique IRMS) au niveau de I'Incertitude annoncee. ^ savoir 20% En effet 

incertitude n'est pas de 20%, mais de 0,8%o. comme mentionn^ dans votre rapport de 

validation de cette methode. ^^ 

. Aussi. j'al le plaisir de vous adresser cl-joint la connection et mise a jour de I'annexe 
technique a votre attestation d'accr6ditation. qui prend en compte la correction de cette 

En vous souhaitant bonne reception, je vous prie de croire, Madame, Monsieur, en 
rexpression de mes sentiments distingu6s. 



Le ResponsabI 
Laboratoires d'Analysi 




Robin 



ccr^itatlon .. 

ie Medicale (LABM) 



P. J,: Annexe technique mise 3 jour (15/12/2006). 
Copie: Prochaine equipe d'audit 



Comity frairgalsd'aecf^ritatioii 

37, rue de Lyon - 75012 PARIS - Tel. : 33 (0)1 44 68 82 20 - Fax : 33 (0)1 44 68 82 21 

Siret 397 879 4fl7 Onrws - N AF Q1 S P . RHo Mor«*»* . »,4^.//«„.„„ ^^♦J,^ *. 



LNDD0477 



mOI;0aic3tt MASS S^(n^p*?ETKy/VOI*2«i.«l-«6.(^^ 



Ciie^^mitta^te of S*^ Tsitees^ itf S^fltaieiitaigr 
Bt£aigfat Oia^ and CfiMe Mtolmh fey Gas 
Clti^imitt^apbi^Xsotjagie Ratio Mass %eetram«^y 



TliJiif.itHitSj,f J. F. Carter «nd G, E^taA 

Organic Gw^OTwOy Unit, SaiiQol »f<AwHtonr;ife!wi!^i»tBi*iftf; G4fltodc?8lCfc)se, Bf&tdl fiSS ITS; tIE. 

E. J.. JfomMa anA.C S. Fi^irick 

VQ I«»e# Ud, A«(«Mr Wiy, MM^tewdi; qhesWte CWiOOHT; UK 



iik!^!!^ ^. dh>^ «fi^iEi|dlf .4<^iydzaiai»l0 iflEyTcam. A im^li^iirf:ic»n!iictii«jfp» ]^^ «f»sj(^«f:dN£ added: riljl 
«ati)w=-atoi))$:.oa ^ tjiMs di^ iM*!^ 't^^Y^ ^ !i|»f^:d^*bed anf aa applica^n of QtejueAod 

fOTfiiaitading MojviMttoftin lN.S9nrpc$.!^ 



niiifec^trciiQK 



studies: (rf" .6ie stable C?sib6tt kotQpQ. comp«>sfiion :of 

:isedilittn)S: bavse S^cioor d^ to pr^vidb iiifpnaastioii on 
.^pei. .of, orgaitoi Qwitf ^thpsizie^: ^em arid tiieb 
ca^n smiccesi'''' £^% ji^easuremenfs on .in^iW(i^>] 
cottit$otmds!.#£. dtoli^ii^ol) faayp also liccn (ifHipd <>ut 
9& gart <ft in\&^^tm in^Q dmc mctim'^m & 
^t)|r^lii^ i^ « pteferdble <£iltei;fta$lKe: to rsdk^isAKslted 
^v^^c^t^** $^ Studies, hzvo. empIo)«d both 
:{i¥|^^Wd$tabie .mrti^ io^ f^ectriame^ bat often 
iayolve idogtb^ $f;para^m. pircif^w& in ordea* io 
.Isolate and pnHlPir ^« comppuncis of hanv^t p^aeat 
developmetnts: ia combined Ja^: c^romatogj^p&y^topc 
tatib: »ass igwct«:oai^ ^^^^BM^)* yfUph ^M *«* 
^seettrafe tnt^urenssnt: of itaturat l^v<$& (^ *'jl^ ejii{i^fa^ 
andot i^^fC YiiIiies);of li^i^dual eoinpoYHidjs from teiXr 
tqitei^ ^Fdb« bave obviom biomedlpjdi 4nd 
ei!j!$ij^QQin^taI Spi>]EEcations.- ; 

MfS(tegfst% tamtpf'&vi dtigaioic ^«Anp0u»<b 6t interest 
contuttiid^ {K]^ jQuij^nii!! i^oufi^ and ibt fjicdbr 
lemft assodated wiOi analjni&ig jsueh ntMpotu^ bj; 6C 
£ur^ Ixjstt. w8i 4ociiinentcd;' iSratmn: 4JM»?S tif coitt? 
poiifidti (e^ aIcohQls;>lind::&te ^tt; add^} <»n ^ 
iMi^^l^ ^Kc% ermnis hij^HPJ^tiQf! statipn^.^^aj^ 
(tij^ CkrBowax iSS)^ bnl Ihese jdiaseS: ^eoer^y hjffe 
jpa^cbnnm. (]^>^:a'Utt2; tempcrat^iresr on ue cesplon of 
21^ ^P |(S!idHi& to Ioni^:aiiaj[ysi».£attes »nd broad pealoSi 
espoa^^ for mi^moHicuiati^wcai^ .<»>aip0ands: sudi 
asisterois, Itt.addi^d.n« the ^li ^^ pioduted Iry t^ 
.jajasfts ^J«sn. opcrati^j ii^i: thdt URpex lcmj)dEttt«KS 
H^ts na^e theninndedratSei' pbt CS<:^|^|i|i!Sv.'Xiie. use of 



iSavKOi^menta] GiUitiieaSa^ M^pj^ '^ "pi&icfdfy,- Piniininond 

BiitltHne, K^waittre^ipoh Tyfte NP>H' ■71^I>, JTK. „._ 



iow>{K>1iUitv iEta^onat:y phases (e;^ metbyl siIicori(3 for 
t|»e tiialjws i^t pdi^ cottiiKJiwds: is atso - geoiM^y 
tii)$alB^aptoiy smce <£romai[o.gra{)hie= pc^ shape is 
q1^sa:pc»oti m^My if active ^t^ aii^pteseM Wihieh 
<^ Te^jalt lit sydso^i^tion eSTeets isusb as^poitk Siail&ig and. 
itjECveirable loss Ot sampk the cotataonfy aSopted sol- 
flfeon to these jffirfji^i is to aiiilyse pofe <Jonipoiwds 
as less -polar deriivia"tt«eK: ¥y^(^^ aRpiwii? (nicJppig 
sterols), ate aosayse^ as -thditr ^^e^pij^s^ylltMJ^ cithecs 
t)eca«se -^isy comH^ue .^aiad ^xitMi ii^ j^em^c^t ^^ 
bffi^^ith idj^vol^^ilty and ca«^n»dllly pwpaas^iiti 
^oantitatiye: yii^ds . Icom a i»iide range of sample 
Hpwevef^in .ptjgparingirMS detiwtives carbon :aloni8: 
Ai$^4dded' to tli^ molecttle «rinch tviQ' inevitably afigaicl 
nny ^^?i^^C toeMuiicraerit In Oindef toittyesSgattsthe effet* 
of deriya^Uon On Uiie^^^C-vi^e of tt-afeohols ftftd 
ftterok 9' sedes of .i'ini«flyis<« were cani^ out whiiSi »» 
ireportedhete, 



Tte ntatdcialsi used ib this «tady iinciude; n-pctadecanc^ 
OteJ^ElL liatdh no. («8870)!i ^Piesfeft)! (E©H bafdi no 
34887i^, bi$<O^j!bMnot0acet«aoid«^: 0^Wi^. (Sigma 
|»|lch. ;nd d4F<04iS7I}: and: i;e)^t-!&t)t^{d^«th>!lchlQrQ- 
^ikhe Crfi&)«fS)£Elt&a'batch no,267tmiBZ}, 

A ^)fi(>t Is^bti was isolated fi»Hn sudadal wdi- 
aents: from Elie^m ■S)8:<siish&^ XIK. Defedls of the 



i^xliijB^iedng asiuxtnre of d^Woa^^h^ne ^dime^^- . 
aiiol (93 :7 v/v). Thft t<*a| ofganic t^stttaet WW «5p^t«d 
mto three, fraiitloiis by ab>m|a^Mica gi^, (ftetimtedC to 
125 '*C oveirm^t): column chrototsto^]^. ma$ 'm<h' 
ces^ve. dotioiis with hexsnc^ dfd^biiomethaoe .'and 
dicfatCtt'OiaetfeaKeyffijcOianol n ;i y/vi He latter arfuate 
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D. M.J@KES MtJU 



\m liXF^her :Sepatated into 'n-atcofaor and 'sterol* fcao 
l&ms. by {fc^rfayer <^]^jqmatcrg»cphy (ttX^ (MxiTck aK&a 

acycHo alcohols), was' sffylated lUE^g. SSTFA %fore 
foudy^is. by GC, GC^^iXS ffor compound Idditific^bA) 
.aii4!3€^5RM^ 

3|l^^ by a4^^ ^ iri^^gciiit (l^iOO ^^ to a iM 
epnlEaitunii ddobdls or «^|Keo1js (^'1^1 n^g)^ ^sajfol^ed. itt a 

I iu After djenyaj^tiQn' cxj^ess ttsa^jinit :and solvent wa$ 
icmoved ia a stream xd::xMm$f»..taiii. the sample 
redissdved indiBhloEontcjOianie ^liO-SQO mQ bcfoxe the 

tke^iC^^M^ «^ pcttifewmed va^g a VO tsodkom 
|isotQpe;ratlo«iS»j^ sp^c^fOmet^ a I$«i«lef( 

mjecjed. sifdiitljK^ Rector tq&pe^t^a^ 3lXf^<$ OfS^ a 
it^jOin^fli: 2$m jiise^'^R»^ Wv^-j^J!Z mih ido) 
«Mlt«} Svm €SSE^£C& <&1t ^pn JfUin thfekskesi> 
H^\iD^ cawkir gdJT vras; w^:-04^>^^^^ :pc«»:i»re 
f»4<^|>s9>^IV]^<^Xv ibc gas cbromato^rapfa oven !was 
jliPO^an^pjftd from 40*6 to iSO'iE at 20 "Grain"* and 
ihm io .i7&*C:' at 10.*C jaltt"-^ for the m-^octadecaiiol 
sai»ple$.: fo^ ^^f^issmiA sMtpies ^R]^^5bi''<^ at 20*^0 
ndA"^ and thea^SRr^Oa^'^M'lChiP ii^iM""* Wi^ useiA 
The Ellesmerc .$tCiro],.|ra(^Qtt ?r^ ai^^ i^^ 4 
pFQgiam of 4O^l$0*P.aj ii)*© mm""* . and Ifcsn to 
aOO^fq at 4°Ci mift"\ tjte ^ui^t fmm .fibe. jpas dw?*-. 
nuto'^apfh cOliJftin: V/^ tXiitHmted^ ma COp;K»r bxide 



j^clced: ^piltai^ furnace at/S^OO'Q and al^r @<i^s^ 
tii«)U^ an :on-lOTe cold trap (*-iCiO*6^1'(i$' to 
veaarfe water, -fiie Fesutfing (jTO^ entKed. the mass ^^eor 
i^oqusi^r. The mass ^t^oinetdc c^^ndMons .were as 
MQVii.i ttap <Mmnt $<^ iniA,. ton rep^jsn ~0J85V, 
ddta .h«lf .plate -^6 V^. bigb twi^ #1). 42g»^ V/ 
■exj^ctioa Ypitage 71% ^f RIE; 



lamsiM Am tmcvssK^ 



l^S^ical . <^C51RMS . w/j 44 .duromatopams of the 
analyses are sfaovn Jn Figs. 3 and 2. Tbt .^^^C wIubs 
obtam«^ lare^^veaiff ^Tabtes- 1 an^ 2l TtieAvcara^^^^C 
A^alue.for :tB«!ifii«e:0holesteiN3l. wa$ -Jl."?^ (seis %bt«5 1). 
^ chroiaab^r^f^ condfdons. tts^. Ich thJ^ vmk 
prpl^ecl good' ctirbmata]^pfaiDi)eak-.dt^ hr t£e itts 
(iiiiiideiiMsiBd); oii^e^aihQl aod oh?>ftetetd3 .(see: F&S 
1(h) 9^4 M Md tti&iAtS.' S^^C v^iies bf:^ea!£0t!i#e 
to i^ obt^ed. f^. 5"Syjifte^iniieaT 



sured; on. the. TMS derivatiyes^ofr^be K:!ctadec3mol and 
cholesterol were di&ereat fiom tbeir lespoptlVe unde- 
tlvaSzed values due to the eSbsk of ^caddttKunal fia^ 
reaiiient catbou atoms ^tfacSuiiS to evety alcdiol mtH' 
«6uS^ !but tfie v&prdiddtdbffity ot; the; values wv& siffM- 
&Vitl^ ^B^tovtd^ TfjJS' phBitotPtonoS &.;pi[^^ AtiA Vo 
]^'i|^to\r^ (^rbmat^^ pvdppi^ of the deriva'- 

the system sojftware to hetief cst&tS^ ttjicijstaiitvk^d ^ad 



TiiHe fc :«"«C»fe>*5dy*«»i<lo» ejc|»p*iift*» 
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;J"G VALUES. OF AtGQiHOjLS 6Y 0!^IRMS 



:«r5 



of jbc pcsJ:. and: ^gfeij^ perhsES,; l^ 4ttiif0^c-. diacHiaK 
:imtiba iGireQEs duciiig Oi« cbr6suitd|^9pfii« prpc«;5$^ "tkp 
diffCTence hetwccn tfec ^^^C^vataea of fi^ and derivA- 
tized Gomppunds tfhyknx^ becomes less f&t higher-^ 
«i<dcc\riar?wd(i^t:;coiffpottndiR, 

Based oti the dJiGfercaicies^^m the tatHsauid ^^^C vatiies 
<^. tbei foe «i»d sSb'Iftlfe^ kntPti*, ocfflipdlGid^ -flii? iJHC 
Tajue of t3ie JMjS caibdja. ittojqpis c^: be. csTootated as 
loUowsi 



^m 



lieac& 



« &*^f&[ the tt^denvatized o6ta(ie<aii61 

?= ^*^Ctof &e d(*iv^^zed: oCtadeCAiioI 

P|.caxbEO.fiJttoms> . 
=5"C!:foF ftc TMS gnnip (3: carbon Atonfi) 



Using tlm yahieijfojr Jf, tfega. # ^vcriig^ ^fPC vsitotij ibf 
flie iw dipleslinrQi. ^atealited fe>m tije aiwlRige^ J^>j6- 
values Of ifo TMS ether beooaws: -^aSilJfo, wAich Js 
&{52Xe lower Ocss: i8wa 5?.8)= ftaji ihaJ meastnied iqr 
<3C/fR&IS of lihe mndftrivatlsed s^olesteroJ. 

ARbtfiti^. im siMiy' Of uti^'^p »getit$ was ic^iitied: 
otxti tfiehf 3^*:C values majf possiljljr vaiy accoF^ng: ia 
ihp reagent, the mauiifaetwer and tihet^tcb ntunBen 
TlbeiT^or^ jieterq^^i[»i.df di6 S^'^'C yaine^eadi !baticb 
will be.nccessa^ if'cJaJ^iy&i^iwj? of i^ 
fif alcohol and sllc^ois aftF waa^M^i Fpir limm^^ ^P 
iaverags i5"€ value i^ithe iHJj^eicfcQ^pol aft?r de^raH^ 
aatipn toi tte WEim <sfter wais. -2J3«i, incgpa^bg; 
Quit thcateiage a*'C Valaefeof th* T®3MS catbon was- 
— i3,2S5o. The reasoafor «ho: lower 5"C TaJsae repro- 
dniability (Sep lible i) of the TEDMSderivatives of thft 
^yaadccanql «s compared with that tit tfie TMS dwiv- 
iilSves is npt clear b&t amy' be-dlt& to p:artiaUy <'<H5hitili^: 
ctiaf^naidit 

An alisrnatiye aj^rpiptch to. deims.'fm^ott. fpr' 
QCflSMS analysis i^vH. be .to emptoy gt_ meti^ 
yi^aMi dfm npt ioporppraCe ti^^^^smi c«ii}smMiffihs 
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need fbrfiorreo^QaoafBuIaiioasictlio^ sncltdecivatiza- 
^oos ttad to be more isyplved! mid tune csfnsunung ■ 
dfsiii ^Bij^e sS^aBpit "^le anal^rds of diolestayl ctHsat- 
ida by iQ<!?^MS shpwfca. thtt :tft« «aapmatpgrftpbfc 
p»j^rt|«si ^d ^^ea3c sltil|)e^ bfd^ <j«^isnftd JM^ H^bxd 
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of snch JE^tibnaiion iKras observed. 
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(tt):0F%,^;i> *»'C valaes^correded for the effect of the. 
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^d -2.3^^, re^pedivei^). arc CPiu^ht. with atfal^/ 
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in'^ef jp[^> dtiiiln;? Ha^rev^, the telati«dy depliited- 
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ihit the .ba^tedia that prodiu^ it m^lbe frpm vad<^es 
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sfwcoe,'' 
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gram of the BUesmere seiSmeni sterol-containing ftao- 
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comppncni=oF\$fs derivatlyeilo lie psescatcd to fte mass 
^p^&ometer 9s a sm^ie^ ^hacp pea^ The combinni 
tiBchmque shooldi; ther<elbrs, in' general ipvc a nuHe 
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Correspondence between WADA and LNDD relating to WADA investigation 
pertaining to sample number 336 1 86. 
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SENT BY E-MAIL: ' {)|rti.fi-tnn(ainddxom 
Montreal, September 1", 2006 



Pr. 3acques de Ceaurrlz, Dlrecteur 
Laboratolre National de D^plstage du Dopage 
143 Avenue Roger-Salengro, 
92290 CHAtENAY-MALABRY 
France 



Dear Pr. de Ceaurrlz, 



The Worid Antl-Doping Agency has been jnformedby the F6d6ratlon I"temationale de 
Natation, that the re analysis of sample no. 336186 (Rapport d'Analyse # 28236) did not 
Smihe results of the Initial A sample analysis Initially returned (Rapport d'Analyse # 
28112) as an adverse analytical finding for a metabolite of Mesterotone. 

We have taken note of your report to FINA that such results were related to a contamination 
of blank urinary samples. 

In order to Investigate the nature of this discrepancy, WADA would like ^ receWe ftirther 
explanations on the nature of the contamination of the blank "rine sani^^, nr ^^uS 
the relevant Information (Documentation packages, Certificates of Analysis, QC results,..; 
generated for this A sample analysis, and in support of your conclusions. 

Please send this Information to my attention at WADA as soon as possible. 
Should you need further Information, please do not hesitate to contact me. 
Yours truly, 




Dr. Olivier Rabin 
Director, Science 
World Antl-Doping Agency 



World Antl-Doping Agency 

Stock Exchange Tower 

BOO Place Victoria 

Suite 1700 

PC Box 120 

Montreal (Quebec) H4Z 1B7 

Canada 



Phone: + l 514 904 9232 

Fax; +1514 904 8550 

www.wada-ama.org 
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Chatcnay-Malabry, le 8 septembre 2006 



Dear M. RABIN, 



Olivier RABIN 
WADA 

Stock exchange Tower 
800 place A^ctoria 
Suite 1700 

PO BOX 120 Montreal (Quebec) H4Z1B7 
CANADA 



In reply to your letter on 1st Sefitember 20oi6, please find here our cnalytfcol 
documentation on sample n" 336186 (analysis repor^s n** 28112 and n** 28236) 

Page 1 related to the screening data where a detection window is currently open 
for the main metabolite of Mesterolone (M2 metabolite). 

Pages 2 and 3 related to the blank urines associated with the test sample fop 
confirmation. 

Pages 4 to 7 related to the test sample n° 336186 and to the reference of 
Mesterolone metabolites (Ml and M2). 

Pages 8 related to the result on somple n' 336186 and Indicated the presence of 
the metabolite Ml In the sample. 

T^e amlysis report n^ 28112 was established on the basis of this result (page 

However, the result was reconsidered, first because the metabolite monitored 
In the screening step was different from that involved In the confirmation step 
secondly because another sample rf 337671 which was confirmed to be positive 
for Mesterolone (metabolite M2) has been prepared and analyzed the same day 
just before sample n^ 336186 (see pages 18 to 21). 
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RecoiTSideratlon consisted In checking the stored data for the presence of 
metabolite Ml In the screening experiment (page 9) and the presence of this 
metabolite In the blank urines from the confirmation step (pages 10 to 13). 

The Ml metabolite was not found to be present in the screening experiment but 
was .found to be present In the blank urines from the confirmation experiment 
On the basis of this retrospective checking, ^e decided to perform reanalysis of 
sample n"* 336186 (pages 14 to 17). The presence of the Ml metabolite of 
Mesterolone in the sample n** 336186 was excluded and a new analysis report 
rT 28236 was established as a substitute for report n** 28112 (pages 23 and 24). 

Contamination of sample n^ 336186 during the confirmation step was highly 
suspected because the corresponding blank urines were contaminated and 
because the confirmation experiment for sample n*' 336186 was performed the 
same day as for sample n** 337671 which was found to contain high levels of 
Mesterolone metabolite (pages 21 and 22). 

Please, note that the blank urines related the confirmation with sample n*» 
337671 were found to be free from contamination (pages 25 and 26) 



Sincerely yours. 
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SENT BY E-MAIL: Directlon@lndd.com 
Montreal, September 18*, 2006 



Pr. Jacques de Ceaurriz, Dlrecteur 
Laboratoire National de Depistage du Dopage 
143 Avenue Roger'Salengro, 
92290 CHATENAY-MALABRY 
France 

Dear Pr, de Ceaurriz, 

Thank you for providing the documentation on the screen, A cpntlrmatlon and A re-analysis 
data of sample no. 336186 related to metabolite(s) of mesterolone. After careful review of 
this data, we would appreciate receiving further Information In order to fully understand the 
Issue(s) related to this case, 

' Please provide any Information from your investigation that would address the 
apparent presence of mesterolone metabolite 2 in the screening data. 

- Please provide the circumstances that triggered the retrospective analysis of the 
screen and confirmation data after the adyerse analytical finding had been. reported. 

- Please detail the data review process prior to reporting the A finding. 

- Please also provide the laboratory procedure(s)/crlteria In Identifying and reporting a 
mesterolone case, 

- In addition, it would helpful If following data could be provided for the screen and the 
A confirmation: 

o ISTD, meterolone Ml, mesterolone M2 chromatograms/spectra for: 

■ Negative contr6l(s); 

■ Positive control(s) and; 
• Sample 336186 

- Detailed explanations and reasoning leading to the conclusion of contaminated blanks 
is also needed. 

Please send this Information to my attentlbh at WADA as soon as possible. 

Should you need further Information, please do not hesitate to contact me. 

Yours truly. 




Dr. Olivier Rabin 

Director, Science 

World Anti-Dopi'ng Agency 

Worid Ant{-Doplng Agency 

Stock Exchange Tower 

800 Place victoria 

Suite 1700 

PO Box 120 

Montreal (Quebec) H4Z iB7 

Canada 



Phone: + 1 514 904 9232 

Fax: + 1 514 904 8650 

www.wada-ama.org 
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ff9enoa«gn$9hacfolutt3 centra to dspsse 
IWpartement des Analyses 



Ch^cnay-MalaBry, the 25th October 2006 



Oliyicp RABIN 
WAOA • 

Stock exchange Tower 
800 place Victoria 
Suite 1700 

PO BOX- 120 Montreal (Quebec) H4Z1B7 
CANADA 



Dear Doctor olfvler RABIN, - . 

We^are sending you today by express mail a full documentation on sample 
90/05_336186 and sample 89/05^337671 in relatldn to Mesterojone (red 
documents). 

Both samples-were present \n the same batch for screening analysis and were 
analyzed the same day for confirmation. You will also find here the synthesis of 
the data (green documents) showing that pollution occurred at the screening 
level and that the blank urines were polluted at the confirmation step. 

The main correction was to formalize the checking of bibnk urines on the result 
form according to the new version with Is attach^ to this letter. 

Best regards, 




wwiftggiUr j V^t avenufr ftcgqr S^engrb 68260 Cihatef«y.Maagfcty: j t^ 1 43^ (f^l 46 bo ^ 6$ j Fas « «3 (0)1 4S 50 «> 17 
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SENT BY E-MAIL: DirectiotKe&indd.pQm 
Montreal, December 09*, 2006 



Pr. Jacques de Ceaurriz, DIrecteur 
Laboratolre National de D^plstage du Dopage 
143 Avenue Roger-Saiengro, 
92290 CHATENAY-MALABRY 
France 



Dear Pr. de Ceaurrlz, 



Thank you for providing further documentation oh the screen, A confirmation and A re- 
analysis data of sample no. 336186 related to metab6llte(s) of mesterolone 

nnmhfr^^'i7«°vff screening data, the conclusion that cross contamination from sample 
?wM K «?^^L^^ ^^"^P'® ""'^^^'' 23^^86 occurred due to the automated SP&extraSlon 
screen r"Sofl36'l^ '"'^ ''"^' ''"^^'^^ ^^^'^ ^ P'^"^*'^ explanation Srihe 

remairto'£/3SnS the first A confirmation for sample 336186, several critical Issues 
nXr M fniK ^P'^^"®^! Jherefore, we would appreciate receiving further information In 
order to fully understand the Issue(s) related to this case: 

o Please provide further details on how the Investigation addressed the cross 
contamnaton In the A confirmation, especially considering that the 
contamination seemed to Involve different mesterolone metabolites In the 
screenmg and confirmation procedures. If the obntamlnatlon Is related, as 
suspected, to the conception of the analytical equipment, why such Issue has 
not been observed before? 

o In addition, the data from the A confirmation seemed to Identify an 

SprtSnn. ^''J^^?^'''" *'"lf • ^^^ t^'^ interference have any Influence In the 
. SnStlordlta?" ^'"'^ '° ''' "^^'"^' ^^^'^^^ '' '^^ ^^-^" ^"^ 



World Antj-Doping Agency ^ 

stock Exchange Tower 

800 Place Victoria f*^on«: + 1 514 904 9232 ,<>^ , _. 

Suite 1700 Pax: + I 514 904 8650 JS-Z^uS 

PO Box 120 wwvf.wada-ama.org ^ 

Montreal (Quebec) H4Z 187 
. Canada 
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n?ii^ i iP"^.4®"^°^®^ the WADA Corrective Action Report Template that has been 
?ISr: ^ document summary explanattons' of corrective actions taken by the 
laboratories. The WADA Laboratory , Committee requests .that the attached report 
hI^TJ!, i® ^"f? ^^^ ^"^ submitted to WADA In illation to this Investigation. Please 
detail the corrective and preventive actions taken In this regard in the attached form. It 
IS strongly considered thatthe Issue, of identifying different metabolites of mesterolone in 
the screen and confirmation should be addressed. 

Please send the requested Information to my attention at your earliest convenience. 
Should you need further Information, please do not hesitate to contact me. 
Yours truly. 




Dr. Olivier Rabin 
Director, Science 
World Antl-Doping Agency 
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Departemant des Analyses 



Chatenay-Malabry, the 15th December 2006 



TRANSMISSION DE TELECOPIE 



Expediteur : 



J. de CEAURRIZ 

Dlrecteur du D^partement des Ananlyses 



T6I : +33 (0) 1.46.60.28.69 
Fax : +33 (0) 1.46.60.30.17 
e-maii : direction@lndd.cx)m 



Destfnataire : 



O, RABIN . 
Oraanisme .» 



AMA 

Fax : 00.1.514.904.87.69 



Nombre de pages y comprls celle-cl : 4 



Dear Dr. RABIN, 



Please, find here the WADA corrective actions report and the preventive 
action included In our confirmation result support. 



Best regards, 




\vww.and.fr} 143, avenue Roger Salengro 92290 Chatenay-Malabry I Tel : +33 



{0)1 46 eo 28 69 j Fax : +33 ^0)1 46 60 30 17 
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DEiAL 



SENT BY E-MAIL: 

Montreal, March 15*, 2007 



Pr. Jacques de Ceaurriz, DIrecteur 
Laboratoire National de Depistage du Dopage 
143 Avenue Roger^Salengro, 
92290 CHATENAY-MALABRY 
France 



Dear Pr. de Ceaurriz, • 

We take note of the corrective 'gctlon report sent December 15*^, 2006 detailing the 
case and actions taken related to the sample 336186. At its recent meeting In 
Berlin, the WADA Laboratory Committee reviewed the report and the Issues 
surrounding this case and has requested that evidence be provided that the 
corrective action has been Implemented Into the laboratory standard operatlna 
procedure(s). ^ 

Please also confirm that appropriate remedial action has been Incorporated into the 
laboratory's review process and that such remedial action takes place In reporting all 
adverse analytical findings as per ISL section 5,2.5.1. It Is critical for this process to 
be able to identify such issues prior to reporting. 

Thank you for your Immediate attention to this matter. 

Once the above Information and confirmation of proper implementation of remedial 
actions have been provided to WADA, the review of this case will be considered 
closed. 

Should you need further Information, please do not hesitate to contact me. 
Yours truly. 



"-^ 



Or, Olivier Rabin 
Director, Science 
Worid Antl-Doping Agency 



Stodc'fecdii^Tow;;. SOOPiw VictOT-i (Suite ifw^roBox J20 - Momi^KQisSeS H4Z iB7Cai«dB 

Td! -«• I 5 14 904 ^3,2 Pax: ■>■ 1 514 904 86S0 

www.wada.-ama.org 
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agence franyatee d« lotte centre le 
Dipartement des Bnslyses 





Chatenay-Malabry, the 3"* April 2007 



Olivier RABIN 
WADA 

Stock exchange Tower 
800 place Victoria' 
Suite 1700 

PO BOX 120 Montreal (Quebec) H4Z1B7 
CANADA 



Dear Doctor RABIN, 

In response to your letter on March 15^ 2007, I confirm that the 
appropriate remedial action that was announced In the ^^WADA program 
corrective action report" has been incorporated In our laboratory's review 
process as It can be seen from the enclosed laboratory documents. 



Sincerely yours, 
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Automatic DP Params 



CJata; Rrocessihg Main Graplts 



Graph Cursor Lines _^'^^ 



8i30E-S^ 



6.00E-9- 



a 

I 



4J30E-Q. 



S.O0E-S^ 



OX)0E-ti3 '\uiJiii .| .V.. i til»|um!ii < |lll 



-3Z44 

V -27.99 ^ 



i ^ii i m il 



iiiniiiuiiiiiiii 



v-31.44 



50 100 160 200 260 300 350 400 

Sees 



T M ii i ii U ii i i ii iii |im i "" l ""'' 



D D. 



rn 



rii|iiiiiiiii|imlMiHUiiiillnuiiiiiiiiJiiiii 



iM^ipr 



ttJWj 



450 500 650 600 660 700 760 eOO 



LNDD0497 



File Edit View Calculate Report Paraiheto's Status ftelft 



D ata Filename : DAT A„008 

Date : 04108^06 

Comment : Mis Cal IRMS 003-3 : 040806 
Parameters Automatic DP Params 



ipataBrocessirid Mam Graph; 



Graph Cursor Lines Window 



Folder : 040806 
Time : 1202:11 



S.OOE-9- 



e.ooE-9- 



a. 

£ 



4.00 E -9^ 



2.t)0E# 



O-OOE-K^ 



X-3Z33 



[1 Id 
iiiiil ii iitiiirrntiii i miri^| i iiis' <i irp'' ntitian i |iiiiiiiii| 



v-27.81 



v-31,80 



¥ 



.^-31.22 



inBi iii ipii» 'ii n| i i iiiiii i| iiii ifiinun4«iinniiii i iini i iiihini'i'r i 



mi i|' i i iii i 



rai 



o □ 



I Major 



60 100 160 eOO 250 300 360 400 450 SOO 550 SOO 650 ' 700 750 SOO 

Sees 



LNDD0498 



File Edit View C alcula te Report Paramefters dtatus Help 

Data 



Parameters 



Filename : DATA_004 Folder : 230706 

Date : 23/07/06 Time : 10:01:53 
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File Edit View Calculate Rbport Parameters Sitatus He^p 

Data 



Parameters 



Filename : DATA 006 

Date : 23/07/06 

Comment : Mix cal IRMS 003-3 : 230706 

Automalfc DP Paranw 



FoWer :23070S 
Time : 10:33:24 
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C12 Supplement 

• IRMS Validation data: Deterniination of the delta value of the acetylation reagent 
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mtermittation de la valeur dn rapport isotopiame 6 ^^C%6 dn rfiactif d'ac^tvlation 

Sut?DOrt : 

- 5p androstane 3a 17p diol synth^tique non d^riv^ inject^ 4 fois en GC/C/IRMS 

- 5P androstane 3a 1 70 diol synthetique ac6tyl6 Ih ^ SS'^C inject^s 4 fois en GC/C/IRMS 





Spadiol 


53adioldiAc 


ini 1 


-2U8 


-27,19 


mi2 


-21,88 


-2734 


ini 3 


-22,09 


-27.12 


lnj4 


-21,88 


-27,48 


Moyenne(%o) 
Ecart-type (%o) 


-21,93 
0,11 


-27,28 
0,16 



D'aprfes la fonnule de correction cit6e ci-dessus, la valeur A du r^>port isotopique du r^actif 

de derivation est dorinee par la formule suivante ; 

■ ■ ' i ■' 

A = 6QAc-[(8oHL6oAc)xJa/4] ^ 
On obtient done une vajeur A du rapport isotopique de Taiiliydride ac^tique 6gale i -53%o 
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CONFIDEiAL 



SIGMA-ALDRICH 



Ho Llvrateon: 
C'rdl Le: 
f>I» Client : 



Page 1 dd 1 



BON DE LIVRAISON 

40107621 Destfnatatre: 

08,10.1998 LAB NAT DEPISTAQE DOPAGE 

10000778 JEAN CHARLES MATHURIN 

LIVRAISON INTERIEUR CREPS 
143 AV ROGER SALENGRO 

92290 CHATENAY MAIABRY 



(nteriocuteur: 

Oat« Commande: 08.10.1998 



Ugne Reference Produit 

Description 



Votre r«f : 7947 



Numero Lot 



Qte 719 commandee Qt^ expidfee 



000010 



000020 



110043-11. 

ACETIC ANHYDRIDE, 99+% 



19297^S8 



326720-6G 965402338 

HEXAFLU0R08ENZENE, 99.S + %, NMR GRADE 



8H30-12H30 / 14H-17H 







Sigma-AIdrich Chimie S.a.r.l 

L'IsIe D'Abeau Chesnes 

38297 St. Quentin Fallavler 

Tel: + +33 4 74 82 28 00 Fax: ++33 4 74 95 68 08 
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CO 



MFiDEWnEl- 



_ RECU IM 



10DEC.20flii 



Referentiei : document Cofrac L202Ji^feN>VS^mEPm025) 



RAPPORT D'AUDIT N^ BM/1040628 



Nom du laboratoire : Laboratoire National de D6pistage du Dopage 
N*"^** d'accr^dltatlon : 1-1174 



Type d'audit 



Initial 



Renouvellement 



Surveillance 3 



Extension 



Complementaire 



Suppl^mentaire 



Dispositions communes 



Autre 



Champ de I'audit (domaines techniques et sites) 









a^«&^ 



Ce rapport d'audit comporte 12 pages et 1 annexe(s) 



Responsable d'audit : R6gis CALMELS 



Date : 04 d§cembre 2004 




Signature; 



^ezj 
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DEROULEMENT DE L'AUDIT 



Site : CHATENAY-MALABRY 



Nom - PrSnom 



Bruno LEBIZEC 



R^gisCALMELS 



AQ : audtteurqualltfchn 

AJ : Quditeunjualib'clen Junior 



Date(s) de i'audit : 



17novenibre2004 



Composition de Tequipe d'audit 



Qualif. 



ET 



AQ 



Domaine de competence technique JmJ Type audK 



t^t^fte^^a.(^^SLrf{j.,^M- /7/iS-/,^^SPR 



*:^^f*1i:^****'t***^********** 



AT: Buditeur technique 
OB : ob$ervateur 




SUR 



Dur£e 
j6ur(s) 



1,0 



1,0 



ET : expert technique 
HA : harmonisateur 



Personnes rencontr6es et services vis It4s 


Nom • Pr6nom 


Fonction- Service 


Jacques DE CEAURRE 


Directeur 


Adeline MOLINA 


Responsable Assurance Qualite + Responsable 
Deport^nent Logistique 


. Agnds CARRE 


Responsable M6trologie 


Nathalie MECHIN 


Responsable quality assistance technique 


EvaLEGENDRE • 


Chef D6partements Controle & Chimie 


Esther CERPOLINI 


Adjomt Chef Departements Contrdle & Chimie 


Caroline BASTIEN 


A4iomte Chef Departement R &D Cliunie 


.Sandrine MARTIN • 


Assistant Assurance Qualite 


Laurent DASCAUD 


Adjoint chef Departement Contrdle Chimie (GC/MS) 


AnneRHAUSSOIS 


TechnicienneLC/MS (D6pt. Controle & Chimie) 


Marjorie PALLIER-COLfNOT 


Technicienne analyste Controle Chimie OJ:/MS) 


Nicolas LAUDET 


Technicien analyste Contr61e Chimie (LC/MS) 


Myriam GARCIA 


Technicienne analyste 


Nathalie CREPIN 


Adjoint Chef Departement R&D Biolpgie 


IngridROULLAND 


Technicienne enbiologie 


St6phane CARANDO 


Responsable Ddpartement B&D Chimie 


Laurent MARTIN 


Technicien analyste Departement Biologic 


Frangoise LASNE 


Responsable D^artement Biologic 


Jean Antoine MARTIN 


Technicien analyste D^^tement Biologic 


IsabeUeBAILLOUX 


Adjointe Chef Dq)artement Controle & Cbhme 


St^phane ALFONSO 


Charge envois flacons controle antidopage 


David HENIN 


Responsable Ressources Humaines 


J.PhiUppe THOMAS 


Secretaire General 


Cynthia MONGONOU 


Technicienne R &D Chimie (IRMS) 


Emmanuel VASSAL 


Responsable du suivi du budget 


BCarine DE MIN 


Secretaire administrative & technique 


Marie TIVOLLE 


Sta^ire departement Biologie 


T. CHAUGDANI 


Stagiaire Centre National Antipoison et 
Pharmacovifiilance du Maroc 


Saudra FERRARY 


Charge Etudes + Responsable hygiene & Securite 


Sebastien ROUSSEAU 


Charge de la reception /expedition des echantillons 


Mbarek ABIDI 


Stagiaire du LNDD de Tunisie 
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LISTE DES ESSAIS OU ETALONNAGES INCLUS DANS LE CHAMP DE L' AUDIT 

Lb responsabfe d'audltpouna reporter la liste des 0S9als/6talonnages oujoindre la port6e d'accrSdltatlon : 

ESSAIS OU ETALONNAGES FIGURANT SUR LA PORT^E OU SUR LA DEMANDS D' ACCREDITATION 

• Rgurant sur ia portee d'accr6ditatioh histories essajs/6tahnnages oujoindre I'anriexe technique du iabomfoire) : 

Aucune modification 

• Figurant sur la demande d'accr^ditation Initiaie ou d'extension (listerias essais/^taionnages oujoindre le document 
L310A et/ou annexe de la convention) : 

Deis modifications sur I 'annexe technique en vigueur du 03/12/2003 ~ rivision 04 sont ^prendre en compte d sdvoir : 

- , page 2/9 : essai code ES02= la version est KA.5 (en remplacemeni de V.A.4), 

- page 2/9 : essai code ES04- cette essai a sapropre version d savoir KA.3, 

- page 6/9 : essai code B^Ja version actuelle est VjL3 (au lieu de VA,2), 

- page 9/9 : tm signataire est d rajouter : Madame Sandra JFEKRARY-fimciion : Chargi d'itudes 



ESSAIS OU ETALONNAGES DEMANDES EN EXTENSION LE JOUR DE L'AUDIT (k pr6ciserselon le moyen le 

plus adapts) : 

AUCUN 



ESSAIS OU ETALONNAGES SUPPRIMES (d pr6c!serseion le moyen le plus adapts) : 

L'essai code ES18A version KA.2 est d st^jprimerdi la demande du laboratotre (le laboratoire ne posside plus 
I'appareillage}, 
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RELEVE DES ECARTS AUX EXIGENCES DE L'AGCREDITATION PAR LE COFRAC 


Chapitres concern^s 


NC 


R 


NA 
NE 


N*'ficiie(8) 


Commentaires (pr6clser!e cas 6ch6ant) 


4 - Prescriptions relatives au management 


4.1 


Organisation 












4.2 


Systdme qualite 












4.3 


IViaTtolse de la documentation 












4.4 


Revue des demandes, appeis d'offres et 
cpntrats 












4.5 


Sous-traltance des essais et des 
6talonnages 






Kft 






4.6 


Achats de services et de foumitures 












4.7 


Services k ia clientele 












4.8 


Reclamations 












4,9 


Maltrise des travaux d'essai et/ou 
d'6talonnage non confonnes 












4.10 


Actions correctives 












4.11 


Actions preventives 












4.12 


Martrise des enregistrements 












4.13 


Audits internes 












4.14 


Revues de direction 












5 - Prescriptions techniques 


5.1 


G^n^ralitds 












5.2 


Personnel 












6.3 


Installations et conditions amblantes 












5.4 


Methodes d'essai et d'etalonnage et 
validation des mdthodes 


X 


X 




1-2 




5.5 


^quipement 












5.6 


TrapatMlite du mesurage 












5.7 


£chantillonnage 






)\(\ 






5.8 


Manutention des objets d'essai et 
d'6talonnage 












5.9 


Assurer ia quality des rSsultats d'ensni et 
d'etalonnage 












5.10 


Rapport sur les resultats 














Reference d la marque Cofirac 












TOTAL 


1 


1 









NC : nofhconformitS 



R : remarque 



NA : non-applicablo ou NE : non-examin6 ou d conSrmer 



Non-conformitd : Conceme una lacuna dScelda dans I'organisab'on da I'organisma : axlganca du rdf^antlal non traitia ou tmtia par^ellemant 
Remarque : Conceme una disposition devantSf re davaniagefornialJs6aoupr6c(a6a 
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DESCRIPTION DE LA SITUATION OBSERVEE 



1. Statut juridique 



KonoraiomiS 



2. Activity du laboratoire 



SUR 



1. typbiogie do la ciient&Ie (interne, externe,...) 

2. les activitSs sont-eUes rSparties sur piusieurs sites ou menses au sein crinstellations mobiles ? 

3. autres actlvites que cellos (fessals/dtalonnages 

4. activttds (fessais/dtelonnaoes effectu6es hons accreditation 

5. volume d'essals/Staionnages avec reference h I'accrddKation 

1- LescUentsinstitutionnelssootidentiqiies&Iasitaatidnobserv^elorsdudemierandit 

2- Les activit^s d'analyses sont concratrtes sur le sSe da LNDD h ChStenay-MalalHy. Le LNDD est mstall6 dqwis fin 2003 dans des locaux 
tecbniqoes et adimnistiati& refaits h neuf Ct conformes d'un point de vac s^arotion physiqaes des secteurs, espace 'spacieux' et conditicHis de travail 



3- Le LNDD a pour vocation de r6aliser des analyses en routine et/oa spdcifiqnes. H a vac vaxA& de R&D pour concevoir, adapter ou am^liorer des 
jnetbodes d'analyses au vu de revolution sdentifique anti dopage. 

4 & 5- Les anal^es avec logo Cofrac reprfoente 1/3 des 9500 analyses annuelles (2004). Ces analyses sont planifi^s et r6guliferes d&onnais tout au 
lDOgderami6e.LaplanificationenestqueineilleDrep0urrorganisationdul8bcHatoire. ^^ 



3. Liens avec rorganlsation 



SUR 



Si le laboratoire est un d6partement d'une organisation 

1 . quelles sent les activites des autres dSpartements de forganisation ? 

2. les autres dSpartements interviennent-Hs dans le processus op^rationnel du laboratoire ? 

3. des dispositions sont-elles prises pour assurer que le personnel n'est si^et d aucune presslon susceptible de metlre en cause la qualltfi des 
tiavaux 7 

4. des moyens ou serv^es sont-iis mis en commun avec d'autfes d^artements ou organisations ? 

I & 4 • Le laboratoire est dq>uis deux audits ind^endant pour la gestion de son budget 

2- Le Ministdre de Tutelle (Jeunesse & Sport) a en charge la gestiou des analyses qu'il cnvoic au LNDD. C*est le client cxclusif du laboratoire. 

3- Le personnel travaille sous aucune pressiou quelle qu'elle soit Tous les 6chantinons amvent sous le couvert de Tanonyniat A aucnn moment 
on pent savoir rideotitS du sportif pr6iev6. 



4. Enoadrement ieohnique de(s) domaf ne(s} audit6(s) 



SUR 



1 . pr^ciser titre (s). le cas 6cheant autre($} fbncton(s} ^erc£e(s} et anclennetfi dans la fonction (nom(a) fycultaS^s)) 

2, autres responsables elds 6ventueDemer^ identifies (metrologie, validation des mdthodes,...) 

Les responsables des qi^atioos todmiques (dief de d^artemont) sont identicpies h ceux du dernier audit L'encadrement technique est performant 
de part leur experience et lexD* maitrise technique et analytiques. 

La respoasable metiologie possdde une formation de base solide. Les exigences dans le suivi des operations metrologjqu^ sont satisfaisantes et 
confonnes au rdf6rentiel. 



5. Sous-traitance des essais et des ^talonnages 


SUR 









1. politique de 8pus-4raitance du laborate're 

2. volume d'essais/etalonnages sous-trait&s depids le dernier audit 

3. mode d'dvaluatlon de la competence du sous-trBltant 

1- Le lab(»:8toire ne fait pas de sous traitance du fait de sa spdcificite dans le type d'analyses h realiser et les conditions de ces analyses. La nouvelle 
legislation dans ce secteur prevoit une evolution vers la sous traitance 
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DESCRIPTION DE LA SITUATION OBSERVES 



6. DynamiquB d'am^iioration du laboratoire 



SUR 



1 . gestion des r6clamaik>ns et des travaux non confbrmes 

2. actions correctives et preventives 

3. audits et revues 

1 - Lc labcjratoire gdre les dysfcmctionnements cotnme des non confonnit&. Sur un an, on ea envinm 160 NC analytiques, 110 NC sur Ics 
recqpticHis d'^cbantUlois et 8 i^amatians. Le laboratoire a abandc»in6 la d^ogation loors du passage a la norme ISO 17025. Ced le prive d*im 
moyen temporaire de secours Ions de ces actrvtt6s d'anatyses. Les den^alicMis sont int£gr6es dans les Non confbimites ? Le laboratoire suite an 
dernier aodit a mis en place la notion de travaux d'analyses non confc»ines. Ccd est fimnalis^ par un document d*enregistranent. Le systeme est 
op^tionnel sur le terrain. 

2- Le laboratoire a ea^g& des actions preventives qui sont inscrites et suivies. L'audit du 11/10/2004 (consecutif sur I'^cart n'*5 du demier audit de 
2003 - mtretien des locaux) a 6t^ exmmD&. 

3- Le planning deg audits intem^existe pour 2004. H est suivi. Suite i Taudit de 2003 sur la competence et I'habilitatbn des auditeurs internes, le 
laboratoire a mis en place des docunients quality (I-PS-03 : fonnation interne h l'audit interne (examen dossier Sandrine Martin). - E-PS-055^du 
22/01/2004 : impression et suivi des habilitations). H y a deux par an. II a 6ti examine les revues da 06/2004 et 1 1/2004. 



7. Personnel 



SUR 



1^ ia compdtence du personnel assurant toutou partie de ia vaDdation des prestations accr^itees est-eile assurie ? 

2. les fbnctionset les ci^6resde qualification 8ont-llsd6i>nis 7 

3. la colidrence entre raffectation et ia competence de fint^ressd est-elie v6rHiee ? 



1 >2 Le laboratoire a un systeme interne de qualiScatioa et habilitation par tutorat tr^ pertinent et dvolutif dans le temps. Les documents de suivi 
sont satisfaisants. L'examen d'un dossier d'une pwsonne anivee en iSfvnac 2004 (Marjorie PalKer) a permis de constater la gestion rigoureuse des 
formations dans le temps et les dossiers d'anafyses concemes. Les crit^res sont ddfinis et suivis et controls par des di£Krentes personnes designees 
et approuves au final de l*habilitation par le chef de departement n a ete cr66 une noovdle fonction^ savoir « responsable des installations 
techniques » (Madame FERRARI) qui permct d'avoir un interlocuteur entre les installations du laboratoire et les services de mamtenance extemes. 
3> Les suppliants sont definis. Le personnel est dans son ensemble polyvalent entre le secteur de la preparation et le secteur de Taoalyse. II y a des 
rotations chaque semone. Les po^onnels ont des affectations, des taches et des responsabilit6s fiis i sa formation, sa fonnation pratique et ses 
conq}etences. 



8. TraQabilitd du mesurage 



SUR 



1 . pr6clser ia situation du laboratoire en ce qui conceme les raccordements (Interne, par un fournlseeur ,...), y Inclure les 6taions et les 
matdriaux de r6fi6rence 

1- Le laboratoire a un suivi de la metrologie qui est effectue par un responsable. La gestion est ccarecte et conforme. II a ete examine des dossiers 
de suivi metologique^ (volumetrie(pipettes automatiques), les masses de travail et de reference et une balance, les chambres fisoides i +4*0 et & 
-20''C) ainsi que le suivi des etalons. Le survi des etalons et des equipements de mesures est satisfaisant Les substances etalons sont idotdfiees, 
stockel^ conserv^ dans des conditions appropriees. 
H a ete examine le processus d'acquisition d'un nouvcl appareillage (Spectrophotometre) et la mise en place et le suivi entretien et maintenance. 



9. Quality des risultats : essais interlaboratoires 



SUR 



3 



1 . comment ie laboFatoire exerce-t-{l la surveHlance de h quality de see risultats 7 

2. programme des comparaisons interlaboratoires auxquels ie laboratoires a paiUcIpe, et exploitation des resuitats 



1-2 Pour les analyses, le laboratoire iitKise des 8uto-c(xitF51es regulios d ax nombre (temoins + introduction d'echantillons analyses mis en dans 
les chatoes d'anafyses). Le laboratoire participe h phisieurs chdiies d'analyses interlaboratoires. Les resultats sont satis&isants. 



10. Avis et interpr6tatior)s 



1 . les rapports d'essais mentlonnent-lls des avis et Interpretations ? 
Aucun avis ni interpretadon. 



SUR 
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AUTRES COMMENTAIRES ET CONCLUSIONS DU RESPONSABLE D'AUDTT 

En pardouHer, I'acoait sob mis sur : 

1. Ibfcmnaticsis con^iItoieiitaLres dventuelles sur les non-confonnitis/reDiarqaes 

2. Ppints forts et aspects sensibles da laborotoiie 

3. L'6quq>e d'aiidit a-t-elle oaaBaaa dans la capacity du laboiatoire i rfipondre et i solder les iventuels touts Tslev6s 7 

£, Apprfoiation gdndrale quant i la confiance dmis h compdtenoe organisatiaimelle et tedmiqae du labomtoue ponr i^aliser les prestations d'essais, d'analyses 
ou d'^onnages dans le(8) domaiae(s) oonccm6(s) 7 
Nota : S^paier les entity aodittes ^sai/Analyse, fitalannage). 

L'audit de surveillance realls6 le 17 novembre 2004 a ea pour mission la verification du systeme quality et la comp^nce technique 
sur la r^sation des analyses biologique (BM) hors progranune. A Theure actuelle, au vu de la mission du LNDD, le pr616vement tl 
rdchantillonnage ne sent pas inclus dans le champ de raccr^ditation. 

1. Les hearts (n= 10) du dernier audit (BM/l 030390), r^s^ en octobre 2003, ont ki soId6s aprds verification des dispositions prises 
et de rapplication sur le terrain. Les actions engag6es sont traduites par une application sans reproche sur le terrain. 

An terme de cet audit, une non confomiite et une remarque tediniques ont iti enregistr^es. L'^vobtion positive et ram61ioration 
technique et qualitative du laboratolre depuis le demi^ audit est quantifiable et effective au cours de cet audit Les deux 6carts ne 
remettent pas en came cette accreditation. Les actions correctives attendues sont tout i &it satis&isantes et pertinentes. 

2, L'ensemble du laboratoire a &i6 cooperatif dans les ^changes au cours de Taudit. H a fait preuve d^un sens communicatif efBcace et 
professionnel. Les qualit^s du laboratoire reposent bien sCr sur ['experience et la competence de son personnel mais aussi sur 
I'organisatiori de cette plate-forme technique d'analyses qui est stracturee et contrdiee en differentes etapes par ime responsabilisation 
du personnel hierarchisee jusqu' au chef de departement : 

Cette installation est definitivement instalie depuis fin 2003 dans des locaux modernises et remis en harmonie avec le ^e 
d'analyses & realiser. Les locaux donnent ime fluidite et im espace plus importants. 

Le materiel d'analyse est optimise et sophistique pour les analyses de traces. Son entretien et sa maintenance sont realises 
efi5cacemdnt. Le suivi metrologique est irreprocbable tant sur les etalons de mesure que ceux des analyses. 

> La gestion de rechantillon depus son arrivee jusqu'i I'eiaboration du rapport d'analyse est sans &ille apparente apr^s un examen 
par r^ipe d'audit d'un suivi d' echantillons le jour de I'audit. 

Le systeme qualite est performant dans sa formalisation mais aussi dans sa mise h disposition aupres du personnel. Chaque 
personnel a sa sphere de documents specifiques k proximite (aSichage, class^r). Une bonne connaissance et une implication 
effective du systeme qualite par I'ensemble du personnel est k noter. 

- Une bonne tenue des rapports d'analyses examines (une vingtaine de dossi^^ contrdies d'aoiU k septembre 2004). 

L'implication de chacun des personnels k I'image de la direction et des responsables qualite et departements est indeniable. Le 
managem^it du systeme qualite est adapte et {^proprie aux activites de contr6Ie du laboratoire. Un systeme qualite en recherche 
d' amelioration continue est k souligner. Les audits internes sont pertinents et sont utilises pour ime recherche de progres. 

Une nouvelle etape semble avoir ete firanchie par le laboratoire aussi bien en qualite qu'en technique. Le progres est reel. Les points 
s^osibles apparents n'ont pas ete detectes. Lq laboratoire doit conUnuer son avancee dans toutes les phases du management de son 
systeme qusiite. Les points sensibles du demiers audits ont bien ete integres dans le systeme et les applications sont safisfaisantes. 
C'est le signe d'un systdme qualite vivant au vu du ref^rentiel. 

3. Le laboratoire a les moyens de repondre efiBcacement aux deux ecarts techniques souleves et les reponses et les commentaires 
apportes sont ceux attendus. Le laboratoire a la possibilite en permanence d' ^porter sur le terrain sa con^etence technique qui est la 
sienne et de 1' adapter au sein du systeme qimlite. 

4. Etant donne le potentiel technique dans la maitrise des analyses accreditees et le bon fonctiohnement du systeme qualite «ire^stres 
au cours de I'audit , I'equipe d'audit est unanime pour mamtenir la confiance de ce laboratoire pour la realisation d'analyses oil la 
fiabilite et la transparrace sont les engagements pris pour une prestation de qualite. 



Expert/Auditeur technique : Regis calmels 


Date: 


: <a! 

17/11-02/12-2004 


Sigl^aiure : « origin^ 


siglie» 
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AUTRES COMMENTAIRES ET CONCLUSIONS TECHNIQUES 



Programme / Domalnede competence technique audita : 



H^. BM 



u 



En pardculier, Tacceat sera wis sar : 

1 . Mcnmations conopIimeDtaires sur les nQn-coaformit^s/remarqaes 

2. Points forts et aspects sensibles do laboratcnre (au plan tecbnique) 

3. Adequation et gestion des equipements de mesure ou d'essais, des locaux, de la documisntatton technique, des dossiers de validation le cas 
6ch6aat 

4. Uentificaticm des prestations d'essais, d'analyses et d'etalonnages observ6es etdes tr89abilit66 efiecto^es duraot Taudit 

5. Competence technique da personnel realisant les prestations accreditees, notamment les nouveaux personnels 

6. Appreciation quant & la confiance dans la con^tence technique du laboratoire pour realiser 1^ prestations d'essais ou d'dtalonnages 
du(des) domaine(s) concCTneps) et le cas 6ch6apt pour 6tendre sa portfe d'accreditatiQa 



U expert technique (ET) a dvahid le 17 novembre 2004 Taptitude du Laboratoire National de Lutte centre le Dopage (LNDD) h mettre 
en oeuvre les mModes present^ en hors programme (CPA concem6e : Biologie M6dicale). L'audit de surveillance a consist^ en 
I'examen de 34 m^odes Identifiees ESOl &ES40. 

Void les principales conclusions de I'BT ^r&entees lors de la reunion de clSture) : 

1 -Introduction 

L'ET a remercie Tensenible du personnel audita (directeur, responsables tecbniques, et technidens). L'auditeur souligne la quality de 

Taccueil, Thonnetet^ des r^ponses donn^es et la transparence des audit6s tout au long de l'audit. 

2-Impressions g6n6rales concemant le personnel 

Le personnd rencontr6 a deraontr^ sa competence k bien mettre en oeuvre les m6thodes contenues dans le p6rim6tre d'accreditation. 

L'accueil, la formation interne et la procedure d'habilitatidn des nouveaux personnels sont efBcacement assures. 

3-Impressions g6n6rales concemant les locaux 

L' organisation des locaux, quoique complexe, a et^ jugee adaptee i la bomie mise en oeuvre des m^thodes audit^es. 

4-Impression5 g6n£rales concemant le materiel 

Le matdriel de mesure est adapt6 en quality et en nombre aux mesures de traces de r^sidus dans les matric» biologiques couvertes par 
le laboratoire, i.e. Turine et le plasma. II est polyvalent (spectromdtres de masse quadripolwre, trappe d'ions ou encore de rapport 
isotopique). La chromatpgraphie en phase gazeuse c6toie la chromatographie liquide (objectif 2005 de la Direction, pare GC/LC 
50/50) et pomet de couvrir ^cacement I'analyse de Tensemble des analytes surveill6s par le LNDD, quelles que soient leur masse 
ou leur polarity. Les dispoations prises dans le cadre de la maintenance preventive et corrective des materids de mesure sont trfes 



5-Impressions g^n^rales concemant la gestion des 6chantinons 

La reception des ^hantfllons a ^te jugte tr^ efficace ; I'anonymat est prouv^ La tra9abilit6 (fehautillon -> rapport d'essai, et vice 

versa) a et^ jug^ sans &ille, qu'il s'agisse de dossiers n^gattfou positif. 

6-Impre5sions g6n6rales concemant la d^emiination et la prise en compte de Tincertitude des m6thodes quantitatrves 
Ptusieors m^odes visant des substances dites a seuil (testosterone, 19-NA, salbutamol...) sont conceroees par des mesures 
quantitatives et done par I'estimation de I'incatitude assodte. L'incertitude d&erminte pendant la phase de validation de la m^thode 
est mentionn^ BUT le rapport d'essai, et prise en compte dans la conclusion. 

7-Impressions g^n^rales concemant la partidpation aux essais d'aptitude 

Le LNDD partidpe annuellement k des tests d'aptitude en simple ou double aveugle (WADA). Les resultats du laboratoire sont 
syst&natiquement consign^s par le Responsable Technique pour transmisrfon i la Direction et au personnel tedmique ; les resukats 
sont trds satisfaisants, et lorsque le r^sultat est imparfeit, une action est planlfi^ et initio. 

8-Les ecarts : 

Une fiche de remarque a &,6 ^blie : 

a) Etalon interne p&i n^m6dque des analytes suivis. 
Une fiche de non conformity a 6t6 r^g^e : 

b) Limites de performance des m6thodes (MRPL) non conformes aux exigences de I'AMA. 

En conclusion, TET exprime son entidre cnnfjnnc^. vis-i-vis de la capacity du LNDD a mettre en oeuvre de mani^re efficace 
Tensemble des m6thodes present^ et examinees au cours de cet audit (ESOl dES40). 



Expert/Auditeur technique : Bruno lebizec 



Date :23 novembre 2004 



Signature : « original sign6» 
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FICHE N' 



DE NON CONFORMITE { 



DE REMARQUE D 



Laboratoire n"* : 1-1 174 



d'essal/d'anaiyse | 



d'6talonnage Q 



DOMAWE(s) / PROGRAVWE(s) : HJ. BM lJEU(X) DE CONSTAT (si audit mulb'si'tea) : Chfitenay-Mfllabry 

ECART AUX DISPOSITIONS DE ^' : rndthode M-AN-06iM-BX-04 + doraanent techniquo vaKdadon ES04-C3 PARAQRAPHE(S) DE lA NORME : 5.4 

leoonimandation AMA, DOCUMan" TD2003-TCR-OB 
CONCERNE: LESDISPOSmONsD L'APPUCATION |3 UNE DEMANDE D'EXTENSION D 

^^ lnd!quer au regard de quel rSfSrsnUel (norme, programma, etc.) parte rioart 



Consfat(s): 

Les Hmttes de detection determine par les proc^ures de validation du laboratoire, &i particoUer les tn^hodes de la fatniUe 
des « ajoabolisants », sont sup6rieures aux liinites de performance nunimaies requises (MRPL) iinpos^es par TAMA . le mode 
de calcul des limites de detection et d'identification des m6tkodes sous estunent en g^n^ral les v^ritables performances 
analytiques, 

Cons6qu8nce(s) (risque hdult,,..) : 

Non conformity vis-i-vis des exigences de TAgence Mondiale Antidopage et risque in-fine de non agr^ment. 



AUDITEUR / EXPERT* : B. LB BEEC 



date: 17/11/2004 



sn»iATURE : "Original sioNfi" 



ACCOKD DU LABORATOIRE 
COMMENTAIRES : 



OUI 



NonD 



REPRESENTANT DU WBORATOIRE* : J. DE CEAURRIZ 



Date: 17/11/2004 



SIGNATURE : : "ORIGINAL SlGNfe" 



ACT10N(S) C0RRECTIVE(S) DeCID£E($) 

Le calcul des limites de detection (LOD) a 6t& e£Eixtu£ en doimsnt un poids tnq> inqKtrtant k la pire des sttuadoos matridelles et i \mc boanc 
identificatioa. Cecl conduit i des valeurs pessimistes qui sont en d^calage avec d'autres param6tre8 MRPL> LOQ. Mode de calcul de la LOD 
integrant la pire des sitnadons matricielles conune un ph6nomtoe marginal sera d^sonnais udiis6. Elle devrait aboutir a des valeurs de LOD 
en cob^ence avec les MRPL et les LOQ. Ce nooveau mode de calcul scca imm^atem^ vaUgci pour les validations des iK>uvell» 
proc6dure8 de sraeening et e confinnatfcm, en particulier les deox procidures par HPLC/MS (BS03 & ES03B) qui sent en cours de 
developpement et dent la validation d^butera fin iioY«nbr^04. En ce qui conceme les anciennes procedures par GC/MS, une nouvelle 
d^termlnatiQn sera eSectude sur les essais 6S02 et BS04 (I'essai ESOl est en cours d'abandcm en raison de rinstaUation d'une seconde 
proc^ure HPLC/MS). La d^terminadon des LOD selon le nouveau mode de calcul concecnera prioritairement I'essai ES04 (anabolisants) 
puisque c'est sur c^ essai que le decalage entre les LOD actuelles et les MRPL est le phis important. 

DELAI D'APPUCATION : 6 MOIS (ES02 ET ES04) RESPONSABLE DE L'ACTION : R MECHIN 



REPRESENTANT DU LABORATOIRE* : A. MOLINA 



Date: 22/11/2004 



SIGNATURE : "ORIGINAL SIGN^ 



Perhnence de u (des) ACTI0N(8) DECIDEE(8) 

COMMENTAIRES SUR LA PERTINENCE DE L'(DES) ACTK)N(S) DECn3EE(S) : 

Acdon pertinente et satisfaisante. 



OuiJS 



NonD 



AUDITEUR/ EXPERr :B.IEBIZBC 



Date: 07/12/2004 



Signature: "Original sioNfe" 



c 



F 
R 
A 
C 


Verification de u mise en <euvrb et de L'EFFicAcrrE de l'(des) action(s) decjdee(s) 

VERJFIOAVOND6CUMBm\IRE ECART SOLOeC 
DEMANDE une verification de L'APPLICATION sur site ? OUI C 
COMMENTAIRES EVENTUELS : 


ECART NON SOLDeD 

nonD 


NOM/FONCnON* : 


Date : 


SIGNATURE : 


VERiFICAnONDEL'APPUCATIONSURSfTB ECARTSOUJEQ 
COMMENTAIRES EVENTUELS : 


ECART NON SOLDE 


□ A 


Cf. nouvelle flche rf6cart N* 




AUDITEUR / EXPERT* DATE : 


t SIGNATURE ; 



* Si la page est dact^ographiSe, fndlquer <r onginal s/gntf 
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FICHE N* 



DE NON CONFORWIITE D 



DE REMARQUE I 



Laboratolre n» : 1-1174 d'essal/d'analyse El d'6talonnage Q 


c 
o 

F 
R 
A 
C 


DOMAJNE(S) / PROGRAMME(s) : HP. BM LlEU(X) DE CONSTAT (s! audit multisifBB) : Chatenay-Mnlahry 
ECAirrAUXDISPOSn-|ONSDEt'':m6tlK>deM.AN^)4M-EX-02+docamenttec^ otES04C3 PARAGRAPHE(S) DE lA NORME: 5.4 

recotnmandation AMA, document TO2003<TCR-GB 
CO^^CERNE: LES DISPOSITIOMS Kl L'APPLICATION D UNEDEMANDED'EXTENSIOMn 

^^ Indiquerau mgaixf de quel rifSrenti'el (nome, programma, etc.) porta I'Soart 


Constat(5): 

L'italon interne utilise dans les m^odes ne couvre pas la variations de retention des molecules les plus polaires. 

Cons6quence($) (risque indult,...) : 

La tolerance maximale autorisfe eu 6gard a la variation des temps de r&ention relatifs (+/-0,5%, cf. recommandation AMA, 

document TD2003-TCR-GB) n'est pas respectfe pour ces analytes. Risque de r&ultats feux n^gatife. 


AUDITEUR / EXPERT : B. LE BIZEC 


Date: 17/11/2004 


SIGNATURE : "ORIGINAL SIGNS" 


L 
A 
B 

R 
A 
T 
O 
1 

R 
E 


accc«ddulaboratoire 0ui|3 nonD 

commentaires : 


REPRESENTANT DU lABORATOIRE* : J. DE CEAURRIZ 


date: 17/11/2004 


SIGNATURE : : "ORIGINAL SIGNfe" 


ACTtON(S) C0RRECT1VE(S) DfolU^^S) 

Le rccours i un second 6taIon interne sera desormais ^tSmatiquement envisage de fe9on h couvrir Tensemble du chromatogramme et h 
r6pondre en totality aux exigences des critferes de variabilis des temps de intention relatifs plutSt que de d6roger partiellement h ces exigences 
lorsqu'nn etalon inteme unique est utilise. 

Dans 1 unm^diat, le retrmtement des r^sultats des operations de validation relatife anx essais ES02 et ES04 sera effectni en exploitant 
respectivement conune deaxi6me ^talc«i interne ran^Ii6taniine-D5 rt le saIbutamol-D3 d6j4 introduits dans les deux essais. 

DELAI D'APPUCATION : 6 MOIS RESPONSABLE DE L'ACTION : N. MECHIN 


REPRESENTANT DU LABORATOIRE* ; A. MOLINA 


date: 22/11/2004 


SIGNATURE : ''ORIGINAL SIGNS" 


C 
O 
F 
R 
A 
C 


PERTINENCE DE LA (DES) ACTiON(S)DECIDEE(S) OUI ^ NON Q 

COMMENTAIRES SUR U PERTINENCE DE L'(DES) ACTIC»1(S) DECIDEE(S) : 

Acdott pertinente et satisfaisante. 


AUDITEUR / EXPERT : B. LB BIZBC 


Pate: 07/12/2004 


Signature: "ORKaNALsioNfe" 



VERIFICATION DE LA MISE EN CEUVRE ET DE L'EFFJCACITE DE L'(DES) ACTfON(S) DECIDEE(S) 
VERIFICAnONCX3CUMB\rrAIRE EqARTSOLDED 

DEMANDS UNE VERIFICATION DE L'APPLICATION SUR SITE? OUI Q 

COMMENTAIRES EVENTUELS : 



NOM/FONCTION* 



VBKFKifimONDEL'M>PUCAnONSim SITE 
CONWENTAIRES EVENTUELS : 



DATE: 



ECMTrsOLOEQ 



ecartnonscuheQ 
nonQ 



Signature: 



■ eCAKT NON SOLDE D 



Cf. nouveile flche d'Scart N' 



AUDITEUR /EXPERT 



* Sfla page eatdacfylograptiHa, indiquer <r original slgn6 '. 



Date: 



SIGNATURE : 
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PROCES-VERBAL DE CLOTURE 

LISTE DES PERSONNES PRESENTES A LA REUBION DE CLOTURE 
AU LNDD de Caiatenay-Malahiy 



Norn - PrSnom 


Fonctlon Service 


Norn - Prfinom 


Fonction Service 


Jacques DE CEAURRIZ 


Directeur 


Nicolas LAUDET 


Technicien analyste Contrdle 
Chimie (LC/MS) 


Adeline MOLINA 


Responsable Assoraace Quality + 

Rfisponsable D^partemeot 

Logistiqne 


Myriam GARCIA 


Technicienne analyste 


Agnds CARRE 


Responsable M6trDlogie 


St^phatie CARANDO 


Responsable Departement 
R&D Chimie 


Nathalie MECHIN 


Responsable quality 
assistance technique 


TfliirentMAR'l'lN 


Technicien analyste 
Departement B^iologie 






Fran9oiseLASNE 


Responsable Departement 
Biologie 


Esther CERPOLINI 


Adjoint Chef D^partements 
Contrdle & Chimie 


Jean Antoine MARTIN 


Technicien analyste 
Departement Biologie 


Caroline BASITEN 


Adjointe Chef Departement R 
&D Chimie 


IsabelleBAILLOUX 


Adjointe Oief Departement 
Contrdle & Chimie 


Sandrine MARTIN 


Assistant Assurance Qualite 


David HENIN 


Responsable Ressources 
Humaines 


Laurent DASCAUD 


Adjoint chef Departemeot 
Contrdle Chimie (GC/MS) 


J.Phmppe THOMAS 


Secretaire General 


AnneRHAUSSOIS 


TechnidenneLC/MS (D6pt. 
Contrdle & Chimie) 


Cynthia MONGONOU 


Technicienne R &D Chimie 
(IRMS) 


TouriqCHAUGDANI 


Stagiaire Centre National 

Antipoison et 

Pharmacovigilance du Maroc 


MarjoiiePALLIER- 
COUNOT 


Technicienne analyste 
Contrdle Chimie Q.CMS) 


Sandra FERRARY 


Charge Etudes + Responsable 
hygi^e & S^cvdte 


Emmanuel VASSAL 


Responsable du suivi du 
budget 


MbarekABIDI 


Stagiaire du LNDD de Tunisie 


Laurent DEPERTIGNY 


Tedmicien analyste 
Departement CDC 


Thierry ROUSSEAU 


Technicien analyste 
Departement CDC 


David REDON 


Technicien analyste 
Departranent CDC 


Rud(fyBARLAGNE 


Technicien analyste 
D6partement CDC 


JohanCHAXJVEAU 


Technicien analyste 
Departement CDC 


Gr^oryBONDU 


Technicien analyste 
Ddpartement CDC 







Bilan du soide des fiches d'ecart de I'audit precedent : 



NON-CONF0RMlTE(S) DEMEURANT NON SOLDEE(S) 



REMARQUE(s) DEMEURAKT NON SOLDEE(S) 



Nombre de fiches d'^cart remises au laboratoire (toutes activ!t§s confondues) : 



NON-CONFORMITE(S) 



Remarque(s) 



Lb mprisentant du laboratoire reconnaft avoir pris connaissance du contanu des ficfies d'icart et exprimi son desacoord iventuel, II est 
rappeli que seul le Directeur du Cofrao est habllit^ pour prononcer la decision d'accr6ditation. 



Date: 

17/11/2004 



Responsable d'Audit : 

R6gisCALMELS 



Reprdsentant du laboratoire : 

Jacques DE CEAURRIZ 
Directeiir du LNDD 
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ANNEXES 



N" 
annexe 



1 



intitul§ de t'annexe 



Annexe Technique du 03/12/2003 rev.04 (pages 2/9 et 6/9) 



Nbrede 
pages 
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